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A correlação das propriedades físicas e de barreira da parede formada em 
micropartículas produzidas pela técnica de spray drying com a sua capacidade de reter e 
proteger um ativo é um campo de estudo ainda pouco explorado. Este trabalho teve como 
objetivo avaliar o efeito do uso de baixas quantidades de concentrado proteico de ervilha como 
emulsificante, nas propriedades de barreira de micropartículas contendo óleo essencial de 
laranja produzidas por spray drying. A partir de um estudo das propriedades físico-químicas e 
estabilidade das emulsões, duas formulações, contendo diferentes quantidades de proteína (2,4 
e 4,8% (m/m)), foram selecionadas para a produção de micropartículas através de secagem em 
spray dryer. As micropartículas obtidas apresentaram elevados valores de retenção de óleo 
(84,1 a 100%) e boas propriedades físico-químicas, confirmando que a metodologia aplicada 
foi adequada para a obtenção de sistemas capazes de encapsular um composto volátil. Cerca de 
53% do óleo inicialmente adicionado foi retido nas micropartículas e 76 mg de óxido de 
limoneno/g limoneno foram produzidos, após quatro semanas de estocagem à temperatura 
ambiente. As características de barreira das micropartículas (tamanho de poros e área 
superficial específica) apresentaram boa correlação com o ensaio de estabilidade, não sendo 
verificada modificação na estrutura da matriz encapsulante devido ao aumento da concentração 
de proteína na formulação. Com base nesses resultados, a proteína de ervilha, mesmo em baixas 
concentrações, pode ser utilizada como uma alternativa a emulsificantes de origem animal e 
sintéticos, na produção de micropartículas por spray drying contendo alta carga de um ativo 
volátil. 
 









The correlation between the physical and barrier properties of the wall of spray-dried 
microparticles with its capacity of retention and protection of an active it is a subject very few 
explored so far. The aim of this work was to evaluate the effect of using small amounts of pea 
protein concentrate as emulsifier and on the barrier properties of spray-dried microparticles 
containing orange essential oil. Through the study of the physicochemical properties and 
stability of emulsions, two formulations containing different amounts of protein (2.4 and 4.8% 
(w/w)) were selected for the production of spray-dried microparticles. The microparticles 
presented high oil retention values (84.1 to 100%) and good physicochemical properties, 
confirming that the applied methodology was suitable for the production of particles capable of 
encapsulate a volatile compound. About 53% of the oil added was retained in the microparticles 
and 76 mg of limonene oxide/g limonene were produced after four weeks of storage at room 
temperature. The barrier properties of the microparticles (pore size and surface area) showed 
good correlation with the stability assay; no modification on the structure of the matrix was 
verified as a response to the increase on protein concentration. Based on these results, pea 
protein, even at low concentrations, may be used as an alternative to animal and synthetic 
emulsifiers, for the production of spray-dried microparticles with a high load of a volatile 
compound. 
 






LISTA DE FIGURAS  
 
Figura 1. Diferentes morfologias resultantes do uso de diferentes materiais e técnicas de 
encapsulação. ............................................................................................................................ 20 
Figura 2. Esquema de funcionamento de um spray dryer. ...................................................... 21 
Figura 3. Morfologia de partícula tipicamente obtida por spray drying.................................. 25 
Figura 4. Diagrama de fluxo contendo as etapas do trabalho e as metodologias que foram 
empregadas. .............................................................................................................................. 29 
Figura 5. Valor de potencial zeta do concentrado proteico de ervilha como função do pH. .. 42 
Figura 6. Espectros de FTIR da maltodextrina (MD) e do concentrado proteico de ervilha 
(CPE). ....................................................................................................................................... 45 
Figura 7. Espectro de FTIR do óleo essencial de laranja (OEL). ............................................ 46 
Figura 8. Distribuição de tamanho de gota em volume das emulsões produzidas. ................. 47 
Figura 9. Distribuição de tamanho em volume de dispersões contendo concentrado proteico 
de ervilha e maltodextrina. ....................................................................................................... 48 
Figura 10. Fotografias de microscopia óptica das emulsões CPE0.6, CPE3.6 e CPE6.0. ...... 50 
Figura 11. Distribuição de tamanho de gota em número das emulsões produzidas. ............... 52 
Figura 12. Curvas de escoamento das emulsões produzidas. .................................................. 53 
Figura 13. Fotografias do ensaio de proveta das emulsões CPE0.6, CPE3.6 e CPE6.0. ........ 57 
Figura 14. Variação do retroespalhamento de luz de como função da altura do tubo de ensaio 
das emulsões CPE1.2 e CPE2.4, durante 24 horas após produção. .......................................... 60 
Figura 15. Turbiscan Stability Index (TSI) como função do tempo das emulsões produzidas.
 .................................................................................................................................................. 61 
Figura 16. Morfologia superficial das micropartículas. .......................................................... 66 
Figura 17. Espectros de FTIR das micropartículas. ................................................................ 68 
Figura 18. Distribuição de tamanho de gota e microscopia óptica das micropartículas 
reconstituídas em água.............................................................................................................. 74 
Figura 19. Retenção de óleo essencial de laranja (OEL) nas micropartículas durante 4 
semanas de estocagem. ............................................................................................................. 77 
Figura 20. Quantidade de compostos de oxidação de limoneno produzidos em função do 







LISTA DE TABELAS  
 
Tabela 1. Parâmetros de processo utilizados para a secagem em spray dryer. ........................ 35 
Tabela 2. Umidade, Atividade de água (Aw), Índice de Solubilidade em Água (ISA) e Índice 
de Absorção de Água (IAA) do concentrado proteico de ervilha (CPE) e da maltodextrina 
(MD). ........................................................................................................................................ 41 
Tabela 3. Índice de consistência (k) e índice de comportamento (n) das emulsões obtidos 
através do ajuste ao modelo Lei da Potência. ........................................................................... 54 
Tabela 4. Valores de potencial zeta das emulsões produzidas. ............................................... 55 
Tabela 5. Retenção do óleo essencial de laranja nas micropartículas. .................................... 63 
Tabela 6. Distribuição de tamanho, tamanho médio e Span das micropartículas. .................. 64 
Tabela 7. Umidade, atividade de água (Aw) e solubilidade das micropartículas. .................... 69 
Tabela 8. Densidades do leito (ρl), aparente (ρa) e real (ρr)  das micropartículas e porosidade 
do leito das micropartículas (ε). ............................................................................................... 71 
Tabela 9. Valores de área superficial específica (ABET) , faixa de diâmetro de poro (Dfaixa), 







LISTA DE ABREVIATURAS 
 
Aw Atividade de água  
CG-EM Cromatografia gasosa acoplada à espectrometria de massa 
CG-FID Cromatografia gasosa com detector por ionização de chama 
CLA Ácido linoleico conjugado 
CMC Carboximetilcelulose 
CPE Concentrado proteico de erviha 
FTIR Fourier-transform infrared spectroscopy – Espectroscopia de 
infravermelho com transformada de Fourier 
GA Goma arábica 
IAA Índice de absorção de água 
IPE Isolado proteico de ervilha 
ISA Índice de solubilidade em água 
MD Maltodextrina 
OEL Óleo essencial de laranja 
SD Caseinato de sódio 
SPI Isolado proteico de soja 
WPC Concentrado proteico de soro de leite 








1. INTRODUÇÃO ........................................................................................................................... 16 
2. OBJETIVOS ................................................................................................................................ 18 
2.1. OBJETIVO GERAL ............................................................................................................. 18 
2.2. OBJETIVOS ESPECÍFICOS ................................................................................................ 18 
3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA ................................................................................................... 19 
3.1. MICROENCAPSULAÇÃO NA INDÚSTRIA DE ALIMENTOS ...................................... 19 
3.1.1. Conceito e aplicações ................................................................................................... 19 
3.1.2. Microencapsulação por secagem em spray dryer ...................................................... 20 
3.2. PRINCÍPIO ATIVO E MATERIAL DE PAREDE .............................................................. 21 
3.2.1. D-limoneno: propriedades, aplicações e uso como ativo modelo para encapsulação 
por spray drying ........................................................................................................................... 21 
3.2.2. Concentrado proteico de ervilha: propriedades, aplicações e uso para a 
encapsulação por spray drying .................................................................................................... 22 
3.2.3. Proteína e carboidrato: uso em conjunto para a produção de micropartículas por 
spray drying .................................................................................................................................. 24 
3.3. ESTUDO DE SISTEMAS PARTICULADOS OBTIDOS POR SPRAY DRYING .............. 25 
3.3.1. Estudo das características físicas de matrizes obtidas por spray drying ............... 25 
3.3.2. Encapsulação de D-limoneno pela técnica de spray drying ...................................... 26 
4. MATERIAL E MÉTODOS ........................................................................................................ 28 
4.1. MATERIAL .......................................................................................................................... 28 
4.2. MÉTODOS ........................................................................................................................... 28 
4.2.1. Caracterização dos materiais ..................................................................................... 30 
4.2.1.1. Materiais de parede ............................................................................................... 30 
4.2.1.1.1. Umidade e Atividade de Água (Aw) .................................................................... 30 
4.2.1.1.2. Índice de solubilidade (ISA) e Índice de absorção de água (IAA) ..................... 30 
4.2.1.1.3. Potencial Zeta .................................................................................................... 31 
4.2.1.1.4. Determinação de proteína solúvel ..................................................................... 31 
4.2.1.1.5. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) .......... 31 
4.2.1.2. Ativo ...................................................................................................................... 32 
4.2.1.2.1. Quantificação de limoneno no óleo essencial de laranja .................................. 32 
4.2.1.2.2. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) .......... 32 
4.2.2. Produção e caracterização das emulsões ................................................................... 32 
4.2.2.1. Produção das emulsões .......................................................................................... 32 
4.2.2.2. Caracterização das emulsões ................................................................................. 33 





4.2.2.2.2. Microscopia óptica ............................................................................................. 33 
4.2.2.2.3. Comportamento reológico .................................................................................. 33 
4.2.2.2.4. Potencial Zeta .................................................................................................... 34 
4.2.2.2.5. Estabilidade em proveta ..................................................................................... 34 
4.2.2.2.6. Turbidimetria dinâmica ...................................................................................... 34 
4.2.3. Produção e caracterização das micropartículas ....................................................... 34 
4.2.3.1. Secagem em spray dryer ....................................................................................... 34 
4.2.3.1.1. Retenção do óleo essencial de laranja ............................................................... 35 
4.2.3.1.2. Distribuição de tamanho e diâmetro médio das micropartículas ...................... 36 
4.2.3.1.3. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) .......... 36 
4.2.3.1.4. Morfologia .......................................................................................................... 36 
4.2.3.1.5. Atividade de água (Aw) ....................................................................................... 37 
4.2.3.1.6. Solubilidade das micropartículas ....................................................................... 37 
4.2.3.1.7. Densidade do leito das micropartículas (𝝆l) ...................................................... 37 
4.2.3.1.8. Densidade aparente das micropartículas (𝝆a) ................................................... 37 
4.2.3.1.10. Porosidade do leito das micropartículas (ε) .................................................... 38 
4.2.3.1.11. Reconstituição das micropartículas ................................................................. 38 
4.2.4. Avaliação das propriedades de barreira das micropartículas ................................ 38 
4.2.4.1. Adsorção física ...................................................................................................... 38 
4.2.4.2. Retenção de óleo e estabilidade à oxidação durante estocagem ............................ 39 
5. ANÁLISE ESTATÍSTICA ......................................................................................................... 40 
6. RESULTADOS E DISCUSSÃO ................................................................................................ 41 
6.1. CARACTERIZAÇÃO DOS MATERIAIS ........................................................................... 41 
6.1.1. Materiais de parede ..................................................................................................... 41 
6.1.1.1. Umidade, Atividade de água (Aw), Índice de solubilidade em água (ISA) e Índice 
de absorção de água (IAA) ........................................................................................................ 41 
6.1.1.2. Potencial Zeta ........................................................................................................ 42 
6.1.1.3. Determinação de proteína solúvel ......................................................................... 43 
6.1.1.4. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) ............... 44 
6.1.2. Princípio ativo .............................................................................................................. 46 
6.1.2.1. Composição em D-limoneno ................................................................................. 46 
6.1.2.2. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) ............... 46 
6.2. CARACTERIZAÇÃO DAS EMULSÕES ........................................................................... 47 
6.2.1. Distribuição de tamanho de gota e microscopia óptica ............................................ 47 
6.2.2. Comportamento reológico .......................................................................................... 53 





6.2.4. Estabilidade.................................................................................................................. 56 
6.2.4.1. Ensaio de estabilidade em proveta ........................................................................ 56 
6.2.4.2. Turbidimetria dinâmica ......................................................................................... 59 
6.3. CARACTERIZAÇÃO DAS MICROPARTÍCULAS ........................................................... 63 
6.3.1. Retenção de óleo essencial de laranja ........................................................................ 63 
6.3.2. Distribuição de tamanho e diâmetro médio de partícula ......................................... 64 
6.3.3. Morfologia .................................................................................................................... 66 
6.3.5. Umidade, Atividade de água (Aw) e solubilidade ...................................................... 69 
6.3.6. Densidade do leito (ρl), densidade aparente (ρa) e densidade real (ρr) das 
micropartículas e porosidade do leito das micropartículas (ε)................................................ 70 
6.3.7. Reconstituição das micropartículas ........................................................................... 74 
6.3.8. Avaliação das propriedades de barreira das micropartículas ................................ 75 
6.3.8.1. Adsorção física ...................................................................................................... 75 
6.3.8.2. Retenção de óleo e estabilidade à oxidação durante estocagem ............................ 76 
7. CONCLUSÕES ........................................................................................................................... 80 
SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS ............................................................................. 81 








O crescente interesse por parte dos consumidores em estabelecer hábitos alimentares 
saudáveis tem impulsionado o setor alimentar a inovar na obtenção de produtos adicionados de 
compostos de origem natural que proporcionam efeitos benéficos à saúde do consumidor 
(MARTINS et al., 2017). Diversos estudos têm destacado algumas classes de substâncias 
naturais que, além de apresentarem propriedades bioativas, também são consideradas como 
potenciais substitutos a aditivos sintéticos comumente utilizados na indústria alimentícia como 
corantes, flavorizantes, antioxidantes e antimicrobianos (CALEJA et al., 2016; CAROCHO et 
al., 2014; FISHER; PHILLIPS, 2008; RORIZ et al., 2018). 
O grande desafio enfrentado atualmente na adição de compostos naturais em matrizes 
alimentares é devido à certa instabilidade dessas substâncias frente às condições de 
processamento. Essas substâncias, na maioria das vezes, não apresentam compatibilidade com 
o meio, ou ainda, interagem com o alimento e o ambiente, acarretando na perda de suas 
propriedades tecnológicas e bioativas (REINECCIUS, 2017). 
A aplicação de técnicas de encapsulação é uma abordagem capaz de superar tais 
problemas, possibilitando a proteção do composto e a sua aplicação em diferentes sistemas 
alimentícios (DE ALMEIDA et al., 2018; FRANCISCO et al., 2018; RIBEIRO et al., 2015). A 
secagem em spray drying é um dos métodos de produção de micropartículas mais utilizado na 
indústria de alimentos, sendo originalmente aplicada na conversão de aromas líquidos em pós, 
resultando em maior facilidade de armazenamento e transporte (REINECCIUS, 2004). É 
considerada uma técnica flexível, que permite a operação em sistema contínuo e apresenta um 
custo de produção baixo, comparativamente a outros métodos de encapsulação disponíveis. 
As micropartículas produzidas por spray drying apresentam uma morfologia do tipo 
matriz, na qual o princípio ativo encontra-se disperso no material de parede, no caso de óleos, 
na forma de pequenas gotas (ROSENBERG; TALMON; KOPELMAN, 1988). As 
características físicas dessa matriz são fortemente dependentes dos parâmetros de processo e 
materiais utilizados na sua produção, estes podem influenciar na porosidade das 
micropartículas, e esta por sua vez, pode influenciar diretamente na capacidade as 
micropartículas em reter e proteger um composto (JAFARI, et al., 2008; RÉ, 1998). Entretanto, 
há poucos estudos que estudam o efeito da porosidade da matriz produzida por spray drying na 
sua capacidade de reter e proteger um princípio ativo. 
Dentre os poucos estudos disponíveis há alguns que verificaram que, ao aumentar a 




spray drying, houve um aumento no volume livre da matriz, ou seja, houve um aumento de 
espaços vazios na matriz do polímero. Esses estudos também verificaram que as 
micropartículas com maior volume livre apresentaram uma maior oxidação do óleo 
encapsulado, ou seja, houve uma correlação direta das propriedades físicas da parede das 
micropartículas com a sua capacidade de proteger o ativo encapsulado (DRUSCH et al., 2009; 
DRUSCH et al., 2012). 
Com base nesse tipo de estudo foram levantados três questionamentos a serem 
respondidos no presente trabalho: 1) Qual será o efeito do uso uma proteína vegetal nas 
propriedades físicas de micropartículas produzidas por spray drying contendo um óleo volátil? 
2) O aumento da concentração de uma proteína vegetal resultará em partículas mais porosas? 
3) As características físicas das micropartículas apresentarão uma boa correlação com a 
estabilidade oxidativa do óleo volátil? 
Com base nesse contexto, dois temas principais foram abordados neste trabalho: 1) 
Avaliação do efeito do uso de baixas concentrações de uma proteína vegetal (proteína de 
ervilha) nas propriedades físico-químicas e de barreira de micropartículas produzidas por spray 
drying, através da determinação da porosidade das micropartículas; 2) Estudo da correlação das 
propriedades físicas da parede das micropartículas com a estabilidade oxidativa de um ativo 







2.1. OBJETIVO GERAL 
 
O objetivo geral desse trabalho foi avaliar o efeito da variação da concentração de 
concentrado proteico de ervilha e maltodextrina (agentes encapsulantes) nas propriedades 
físico-químicas, estruturais e de barreira em micropartículas contendo óleo essencial de laranja 
(rico em D-limoneno), produzidas por spray drying. 
 
2.2. OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
 Avaliar a estabilidade de emulsões contendo diferentes concentrações de concentrado 
proteico de ervilha e maltodextrina para a encapsulação de óleo essencial de laranja; 
 Caracterizar as emulsões produzidas quanto à distribuição de tamanho, potencial zeta, 
morfologia, comportamento reológico, estabilidade em proveta e turbidimetria dinâmica; 
 Produzir micropartículas por secagem em spray dryer a partir das emulsões determinadas 
como mais estáveis, pelos métodos de estabilidade em proveta e turbidimetria dinâmica; 
 Caracterizar as micropartículas obtidas quanto à retenção do óleo essencial de laranja, 
distribuição de tamanho e diâmetro médio, espectroscopia de infravermelho com 
transformada de Fourier (FTIR), morfologia, atividade de água (Aw), solubilidade, 
densidade (compactada aparente, absoluta e real) e porosidade; 
 Avaliar os efeitos do concentrado proteico de ervilha sobre as propriedades de barreira das 





3. REVISÃO BIBLIOGRÁFICA 
 
3.1. MICROENCAPSULAÇÃO NA INDÚSTRIA DE ALIMENTOS 
 
3.1.1.Conceito e aplicações 
 
A microencapsulação tem sido empregada nos mais diversos setores industriais como 
uma estratégia inovadora na melhoria das características de produtos. Na indústria alimentícia, 
a aplicação dessa técnica destina-se principalmente à proteção de ingredientes naturais sensíveis 
ao processamento, ou que apresentam certa incompatibilidade com determinada matriz 
alimentar (MCCLEMENTS et al., 2009). A técnica de encapsulação consiste em armazenar 
pequenas partículas sólidas, gases ou líquidos dentro de uma camada de revestimento, ou de 
uma matriz, normalmente polimérica. Desta forma, a substância encapsulada é protegida de 
fatores ambientais como luz, umidade, calor e oxigênio, podendo ser liberada, em alguns casos, 
de maneira controlada (SOBEL; VERSIC; GAONKAR, 2014). 
Um sistema adequado para a encapsulação e transporte de substâncias destinadas à 
aplicação em alimentos deve apresentar as seguintes características: (1) ser formulado com 
ingredientes de preferência naturais, adequados para o consumo humano e através de sistemas 
isentos de solvente; (2) proporcionar a incorporação de compostos estáveis, física e 
quimicamente às matrizes alimentares, sem alterar as características organolépticas do produto; 
(3) evitar ou minimizar a interação do composto encapsulado com outros ingredientes do 
alimento, além de protegê-lo de fatores como luz, temperatura, oxigênio e pH; (4) maximizar a 
absorção do composto encapsulado e garantir a liberação controlada como resposta a estímulos 
ambientais específicos; e (5) ser de fácil aplicação em escala industrial (MOURA et al., 2018; 
ORIANI et al., 2016; RÉ, 1998). 
A aplicação de diferentes técnicas de encapsulação utilizando-se os mais diversos 
materiais de parede e compostos bioativos resulta em uma variedade de sistemas particulados. 
Esses sistemas apresentam características físicas e químicas distintas, porém, de forma geral, 
as micropartículas podem ser classificadas como microcápsulas ou microesferas. As 
microcápsulas (Figuras 1a, b e c) caracterizam-se pela formação de um ou vários núcleos de 
ativo recobertos por uma ou várias camadas de material de parede. Já nas microesferas, o ativo 




influencia de forma direta nas características de proteção e liberação das partículas (DIAS et 
al., 2015; GIBBS et al., 1999). 
 
Figura 1. Diferentes morfologias resultantes do uso de diferentes materiais e técnicas de encapsulação. 
 
Fonte: Adaptado de Gibbs et al. (1999). Microcápsulas: (a) parede simples, (b) multi-parede, (c) multi-núcleos; e 
microesferas (d). 
 
3.1.2.Microencapsulação por secagem em spray dryer 
 
O primeiro uso industrial da técnica de spray drying data do ano de 1920 (MASTERS, 
1991). Originalmente destinava-se à encapsulação de flavors, sendo capaz de converter 
substâncias líquidas em pós, proporcionando maior facilidade de manuseio, transporte e 
armazenamento (REINECCIUS, 2004). Atualmente é um processo amplamente utilizado nas 
mais diversas cadeias de processamento, sendo ainda uma das técnicas de produção de 
partículas mais barata e flexível (DIAS et al., 2015). 
A encapsulação de um ativo por spray drying compreende, basicamente, três etapas: 
(1) dissolução, emulsificação ou dispersão do princípio ativo; (2) atomização; e (3) secagem. O 
primeiro passo consiste em dissolver (caso seja hidrossolúvel) ou dispersar (caso seja 
lipossolúvel ou insolúvel) o composto que se deseja encapsular em uma solução aquosa do 
material encapsulante (também hidrossolúvel). Essa solução/dispersão é então pulverizada 
diretamente em uma câmara aquecida que promove a evaporação da água, ocorrendo a 




uma etapa rápida, pelo que, até mesmo compostos termossensíveis podem ser encapsulados 
através desta técnica sem perdas significativas (ĐORĐEVIĆ et al., 2014). 
A Figura 2 representa um desenho esquemático de um spray dryer e seu 
funcionamento. 
 
Figura 2. Esquema de funcionamento de um spray dryer. 
 
Fonte: Mini Spray Dryer B-290 Technical data sheet. (1) aquecimento do ar de entrada; (2) formação da gota; (3) 
secagem; (4) coleta de material; (5) filtro de saída; e (6) fornecimento de ar de secagem. 
 
A escolha do material de parede e parâmetros de processo utilizados na encapsulação 
de um princípio ativo reflete diretamente nas propriedades finais das partículas obtidas por 
spray drying. Isso ocorre devido à sua influência nas propriedades da emulsão antes da 
secagem, na retenção dos voláteis durante o processo, bem como na estabilidade dos pós depois 
da secagem (CARMONA et al., 2013; JAFARI et al., 2008). Pequenas variações na mistura de 
materiais de parede ou temperatura de processo podem resultar em alterações no tamanho das 
partículas, microestrutura, morfologia e espessura de parede, por exemplo. 
 
3.2. PRINCÍPIO ATIVO E MATERIAL DE PAREDE 
 
3.2.1.D-limoneno: propriedades, aplicações e uso como ativo modelo para encapsulação 
por spray drying 
 
O limoneno é um dos terpenos mais comuns na natureza, sendo constituinte 




da casca de cítricos, existindo na forma de dois isômeros ópticos definidos como D ou L-
limoneno, ou como uma mistura racêmica (JONGEDIJK et al., 2016). Devido ao seu odor 
agradável, muito semelhante ao limão, tornou-se uma substância comumente utilizada como 
flavor e aditivo em diversas matrizes alimentares (FILIPSSON; BARD; KARLSSON, 1998). 
Além de sua aplicação comum no setor alimentício, o D-limoneno tem sido alvo de 
diversos estudos que têm explorado suas propriedades bioativas in vitro e in vivo, como 
atividades anti-inflamatória, antioxidante, anticâncer, antidiabética, antimicrobiana, entre 
outras (JOGLEKAR et al., 2013; KUMMER et al., 2013; MITROPOULOU et al., 2017; 
MURALI; KARTHIKEYAN; SARAVANAN, 2013; VIEIRA et al., 2018; ZHANG et al., 
2014). 
O D-limoneno é um composto volátil, frágil e instável, podendo ser facilmente 
degradado sob ação de fatores ambientais como aquecimento e luz, resultando em sua oxidação 
e volatilização. Além disso, seu caráter lipofílico confere baixa biodisponibilidade e limita a 
sua aplicação industrial em sistemas aquosos (ASBAHANI et al., 2015). 
O óleo de laranja foi utilizado como ativo modelo por conter cerca de 90% de apenas 
um composto que é o D-limoneno, o que torna fácil o monitoramento da sua perda no processo 
de encapsulação por spray drying e também durante ensaios de estabilidade das micropartículas 
à estocagem. 
 
3.2.2.Concentrado proteico de ervilha: propriedades, aplicações e uso para a 
encapsulação por spray drying 
 
O material de parede utilizado na encapsulação de compostos lipofílicos destinados à 
aplicação em alimentos deve: (1) ser de grau alimentício; (2) ser capaz de formar uma emulsão 
óleo em água estável através da emulsificação do ativo; (3) proteger o sistema de oxidação e 
estresse mecânico; (5) apresentar elevada capacidade de retenção do ativo; e (6) proporcionar 
a obtenção de sistemas particulados com baixa quantidade de óleo de superfície 
(MCCLEMENTS; DECKER; WEISS, 2007). 
A aplicação de proteínas na formulação de emulsões é realizada, principalmente, 
devido à sua capacidade de diminuir a tensão interfacial entre as gotas do ativo lipofílico e a 
fase contínua, permitindo a obtenção de pequenas gotas e prevenindo a coalescência através da 
formação de uma barreira física na interface óleo/água (DAMODARAN, 2006). Suas 




além de fatores ambientais como pH, força iônica e presença de outras moléculas menores 
como, por exemplo, carboidratos (KARACA; LOW; NICKERSON, 2015). 
As proteínas de origem animal são consideradas de mais fácil aplicação devido à sua 
menor massa molecular relativamente às proteínas vegetais. Essa característica reflete-se em 
maior facilidade de deslocamento em direção à interface óleo/água, resultando em melhores 
propriedades emulsificantes (KARACA; LOW; NICKERSON, 2015). Entretanto, a 
preocupação por parte dos consumidores em restringir-se ao consumo de alimentos de origem 
não animal, tem dado destaque às proteínas vegetais por serem uma alternativa oriunda de 
fontes sustentáveis (SAWASHITA et al., 2006). 
Proteínas vegetais são comumente utilizadas como material de parede em processos 
de encapsulação por spray drying devido às suas propriedades de biocompatibilidade, 
biodegradabilidade, capacidade emulsificante, absorção de água e gordura, além de formação 
de gel e filme (NESTERENKO et al., 2013; REINECCIUS, 2018). A proteína de soja tem sido 
extensivamente estudada por suas propriedades funcionais, entretanto, a proteína de ervilha tem 
se destacado atualmente como uma alternativa que possui propriedades funcionais e elevado 
valor nutricional (GHARSALLAOUI et al., 2012; TOME, 2012). 
A proteína de ervilha é composta por frações de globulinas, albuminas e gluteínas. A 
fração de globulinas é subdividida em legumina, vicilina e convicilina, sendo essas relacionadas 
às propriedades emulsificantes (KOYORO; POWERS, 1987). Diante disso, algumas pesquisas 
têm utilizado essa proteína, na sua forma nativa ou hidrolisada, com o objetivo de avaliar seu 
potencial emulsificante no preparo de emulsões (BAJAJ; TANG; SABLANI, 2015; 
MCCARTHY et al., 2016). 
Além disso, a proteína de ervilha tem sido estudada como agente emulsificante e 
formador de parede para a encapsulação de compostos lipofílicos pela técnica de spray drying 
(ABERKANE; ROUDAUT; SAUREL, 2014; PIERUCCI et al., 2007; TAMM et al., 2016). 
Bajaj, Tang e Sablani (2015) avaliaram três diferentes tipos de isolados proteicos de ervilha 
comerciais quanto à sua capacidade de produzir emulsões estáveis para a encapsulação de óleo 
de linhaça por spray drying. Os autores verificaram que todas as emulsões obtidas apresentaram 
boa estabilidade e eficiência de encapsulação satisfatória, de cerca de 71,9 – 90,46 %. 
A proteína de ervilha foi utilizada no presente estudo como uma proteína modelo por 
ser uma fonte natural de compostos emulsificantes que ainda é pouco estudada 




uso como emulficante para a microencapsulação do óleo essencial de laranja por spray drying, 
algo que ainda não foi realizado, segundo o que foi observado na literatura. 
 
3.2.3.Proteína e carboidrato: uso em conjunto para a produção de micropartículas por 
spray drying 
 
Os materiais de parede mais comuns e baratos utilizados na formulação de partículas 
produzidas por spray drying são os carboidratos. Entretanto, o uso desse tipo de material de 
parede está associado à formação de depressões na superfície das partículas, o que resulta em 
uma menor proteção e uma maior taxa de liberação do ativo. Uma alternativa para a melhora 
das propriedades mecânicas desse tipo de estrutura é a adição de proteína na formulação da 
emulsão que, segundo estudos, tem sido associada à diminuição de invaginações superficiais 
nas micropartículas (CHOI et al., 2010; ROSENBERG; TALMON; KOPELMAN, 1988; 
SHEU; ROSENBERG, 1998). 
Esse efeito pode ser observado no estudo realizado por Rosenberg, Rosenberg e 
Frenkel (2016), em que isolado proteico de soja foi utilizado em conjunto com maltodextrina, 
em diferentes proporções, para a encapsulação de óleo de soja por spray drying. Mesmo em 
pequenas quantidades de proteína, essa combinação de materiais resultou em partículas 
esféricas com superfície lisa. Os autores verificaram que em todas as formulações as gotas de 
óleo foram individualmente revestidas por uma densa camada de proteínas, devido à presença 
dessas na interface óleo/água durante a etapa de emulsificação. Em todas as formulações, as 
gotas de óleo foram bem isoladas do ambiente e não foram observados poros ou canais 
conectando o interior com a superfície externa das partículas. 
O mesmo foi observado por Costa et al. (2015) avaliando a encapsulação de ácido 
linoleico conjugado (CLA) com diferentes concentrações de isolado proteico de ervilha (PPI) 
ou concentrado proteico de ervilha (CPE), puros ou em combinação com maltodextrina (MD) 
e carboximetilcelulose (CMC). Os autores verificaram que as partículas CLA:MD:CPE (1:1:3) 
apresentaram melhor morfologia, sendo que, o uso em conjunto de proteína e carboidrato foi 
associado à obtenção de partículas com superfícies melhoradas, ou seja, sem rachaduras, poros 
ou depressões. 
A aplicação em conjunto de proteína e carboidrato em emulsões permite a combinação 
das propriedades específicas de cada material. Os polissacarídeos apresentam baixa propriedade 




materiais de parede na presença de outros materiais que possuem propriedades tensoativas 
(NESTERENKO et al., 2013). Em um estudo realizado por Gharsallaoui et al. (2010) verificou-
se que na mistura proteína/carboidrato, a proteína atua como emulsificante e agente formador 
de filme, enquanto o polissacarídeo serve como material formador da matriz. Como resultado 
dessa combinação, segundo Young et al. (1993), a matriz encapsulante promove o aumento da 
estabilidade da emulsão, além de resultar em uma melhor proteção do ativo frente à oxidação. 
 
3.3. ESTUDO DE SISTEMAS PARTICULADOS OBTIDOS POR SPRAY DRYING 
 
3.3.1.Estudo das características físicas de matrizes obtidas por spray drying 
 
A avaliação com maior enfoque nas características físicas da parede formada em 
micropartículas obtidas por spray drying é um campo de estudo ainda pouco explorado. As 
partículas tipicamente produzidas por essa técnica são do tipo matriz que apresentam uma 
parede porosa, contendo o ativo disperso na forma de pequenas gotas e um interior vazio, 
conforme apresentado na Figura 3. 
 
Figura 3. Morfologia de partícula tipicamente obtida por spray drying. 
 
Fonte: Adaptada de Jafari et al. (2008). 
 
Através de microscopia eletrônica de varredura, Kim e Morr (1996) avaliaram a 
microestrutura de micropartículas contendo óleo de laranja produzidas com isolado proteico de 
soja ou goma arábica. Os autores verificaram que as partículas produzidas com esses materiais 
consistiam de um interior vazio envolto por uma parede porosa de aproximadamente 10 µm de 




espessura de parede ligeiramente maior que as partículas produzidas com isolado proteico de 
soja. 
A conformação estrutural da partícula depende do tipo de material de parede utilizado 
e influencia diretamente na retenção do ativo e na sua cinética de liberação. Isso porque a parede 
atua como uma barreira limitando a liberação do ativo e, dependendo das características físicas 
dessa estrutura, a liberação pode ocorrer de forma mais ou menos rápida. 
Esse efeito pode ser observado no estudo realizado por Yamamoto et al. (2012a) que 
produziram matrizes com diferentes espessuras de parede através do aquecimento a 40 ou 80ºC 
de emulsões contendo GA, MD e D-limoneno. A partir de ensaios de liberação, os autores 
verificaram que as partículas com maior espessura de parede apresentaram menor taxa de 
liberação do ativo. Os autores atribuíram esse comportamento à uma maior dificuldade que o 
ativo enfrenta em se difundir para fora da matriz através de uma parede mais espessa. 
 
3.3.2.Encapsulação de D-limoneno pela técnica de spray drying 
 
A encapsulação de D-limoneno pela técnica de spray drying já foi realizada com o uso 
de diferentes materiais de parede e condições experimentais, conforme apresentado no Quadro 
1. A partir desses estudos, é possível verificar a influência do material de parede e dos 
parâmetros de processo em propriedades como tamanho de partícula, cinética de liberação e 
estabilidade oxidativa do ativo, que estão diretamente relacionadas com as propriedades de 
barreira do sistema particulado. 
Entretanto, pouco foi estudado quanto à estrutura da parede formada e a sua relação 
com a liberação do ativo. Dessa forma, estudos devem ser realizados com maiores detalhes 
buscando a compreensão de como as características físicas de matrizes obtidas por spray drying 





Quadro 1. Estudos da aplicação de diferentes materiais de paredes utilizados na encapsulação de D-limoneno pela técnica de spray drying. 
Concentração de 
ativo 
Material de parede Tamanho de 
partícula 
Resultados relevantes Referência 
Óleo de laranja: 30% 
(m/m) dos sólidos 
totais 
Goma arábica (GA) ou 
proteína de soro de leite 
isolada (WPI) ou proteína 
de soja isolada (SPI) ou 
caseinato de sódio (SD) 
33,26-40,49 µm 
Em ordem decrescente, as partículas que apresentaram maior tamanho foram as obtidas 
com SD, WPI, SPI e GA. A análise de liberação verificou que as partículas contendo GA 
apresentaram a maior taxa de liberação de voláteis, enquanto as partículas contendo SPI 
apresentaram a menor taxa de liberação.  
Kim e Morr 
(1996) 
D-limoneno: 25% 
(m/m) dos sólidos 
totais 
Goma arábica ou HI-CAP 
100 ou Goma arábica+HI-
CAP 100 
23-70 µm 
As partículas de maiores tamanhos apresentaram maior estabilidade e menor liberação do 
D-limoneno encapsulado em comparação às partículas de menores tamanhos. 
Adicionalmente, o tamanho das gotas das emulsões influenciaram na retenção do ativo 




(m/m) dos sólidos 
totais 
Goma arábica e ltodextrina 49,9-66,1 µm 
Partículas produzidas a partir de emulsões alimentadas no atomizador à 40 °C 
apresentaram maior diâmetro médio e maior velocidade de liberação de D-limoneno do 
que as partículas obtidas a partir de emulsões alimentadas à 80°C. 





com total de sólidos de 
40% (m/m) 
β-ciclodextrina 6,85-65,5 µm 
Agentes de revestimento (resinas de polietileno e resina de copolímeros de etileno-acetato 
de vinila) adicionados à formulação contendo β-ciclodextrina e D-limoneno antes da etapa 
de homogeneização inibiram a liberação do conteúdo das partículas. 
Yamamoto et al. 
(2012b) 
D-limoneno: 33,3% ou 
10% ou 7,7% (m/m) 
dos sólidos totais 
Células de saccharomyces 
cerevisiae ou maltodextrina 
35-40µm 
As taxas de liberação do conteúdo das partículas dependeram da temperatura de 
armazenamento e também da adição ou não de água. D-limoneno encapsulado em células 
de Saccharomyces cerevisiae apresentou maior estabilidade oxidativa do que quando 
encapsulado em maltodextrina. 









O óleo essencial de laranja (OEL) foi doado pela empresa Citrosuco (Matão, Brasil). 
A maltodextrina MOR-REX® 1910 (MD) foi doada pela empresa Ingredion (Mogi Guaçu, 
Brasil) e o concentrado proteico de ervilha Pisane® C9 (CPE), contendo 69 % de proteína em 
base úmida, foi doado pela empresa R & S Blumos (Cotia, Brasil). Os demais materiais 




O diagrama de fluxo contendo as etapas do trabalho e as metodologias que foram 

























Caracterização dos materiais 
Concentrado proteico de ervilha e 
maltodextrina 
Umidade e atividade de água (Aw) 
Índice de solubilidade em água (ISA) e Índice de absorção de água (IAA) 
Potencial Zeta 
Solubilidade da proteína em água 
Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) 
Produção e caracterização de 
emulsões 
Óleo essencial de laranja 
Produção das emulsões 
Caracterização das emulsões 
Ultra-Turrax 11200 rpm por 90 segundos 





Produção e caracterização das 
micropartículas 
Produção das micropartículas 
Caracterização das micropartículas 
Secagem em Mini Spray Dryer Büchi B-290 
 Retenção do óleo essencial de laranja; Distribuição de tamanho e 
diâmetro médio; Espectroscopia de infravermelho com transformada 
de Fourier (FTIR); Morfologia; Atividade de água (Aw); Solubilidade; 
Densidade (do leito das micropartículas, aparente das micropartículas 
e real das micropartículas); Porosidade do leito das micropartículas; 
Reconstituição. 
Quantificação de limoneno por CG-FID 
Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) 
Avaliação das propriedades de 
barreira das micropartículas 
Adsorção física 




4.2.1.Caracterização dos materiais 
 
O concentrado proteico de ervilha, a maltodextrina, e o óleo essencial de laranja foram 
caracterizados quanto às suas propriedades físico-químicas através das análises descritas a 
seguir. 
 
4.2.1.1.  Materiais de parede 
 
4.2.1.1.1.  Umidade e Atividade de Água (Aw) 
 
Para a determinação da umidade, 2 g de material foram inseridos em uma balança 
determinadora de umidade MOC63u Shimadzu (Quioto, Japão), a amostra foi aquecida à 105 
°C até massa constante. A atividade de água foi determinada em um higrômetro digital Decagon 
Aqualab série 4TE (Pullman, EUA) à 25 ºC. 
 
4.2.1.1.2.  Índice de solubilidade (ISA) e Índice de absorção de água (IAA) 
 
Os índices de solubilidade e de absorção de água foram determinados conforme a 
metodologia descrita por Seibel (2006). Para isso, 2,5 g de amostra foram transferidos para um 
tubo de centrífuga, previamente tarado, ao qual foram adicionados 30 mL de água destilada. O 
tubo foi mantido sob agitação durante 30 minutos em um agitador mecânico. Em seguida, a 
amostra foi centrifugada em um centrífuga Allegra 25-R Beckman Coulter (Brea, EUA), a 3000 
rpm durante 10 minutos, do sobrenadante foram transferidos 10 mL a um cadinho de porcelana, 
que foi levado à estufa a 105 °C durante 8 horas.  
Os índices de solubilidade (ISA) e de absorção de água (IAA) foram calculados a partir 
das Equações 1 e 2, respectivamente, onde: mresíduo da evaporação foi obtida pela diferença entre a 
massa do cadinho contendo a amostra seca e a massa do cadinho vazio multiplicada por três; 
mresíduo da centrifugação foi obtida pela diferença entre a massa do tubo contendo o precipitado úmido 
e a massa do tubo vazio; e mamostra corresponde à massa de material pesada inicialmente para a 






 𝐼𝑆𝐴 = (
𝑚𝑟𝑒𝑠í𝑑𝑢𝑜 𝑑𝑎 𝑒𝑣𝑎𝑝𝑜𝑟𝑎çã𝑜
𝑚𝑎𝑚𝑜𝑠𝑡𝑟𝑎
) 𝑥100 (1) 







4.2.1.1.3. Potencial Zeta 
 
Para a determinação da carga superficial do concentrado proteico de ervilha como 
função do pH foram realizadas curvas de titulação. Foram produzidas dispersões contendo 
0,01% (m/m) de sólidos. A carga superficial foi determinada na faixa de pH de 2,5-8, através 
da adição de HCl ou NaOH 0,01 M, em um equipamento Zeta Zetasizer Nano Series (Malvern, 
Reino Unido) acoplado a um titulador MPT-2. 
 
4.2.1.1.4. Determinação de proteína solúvel 
 
A quantificação da fração de proteína solúvel presente no concentrado proteico de 
ervilha foi realizada pelo método de Morr (1985) com algumas modificações. Para isso, 0,5 g 
de amostra foram pesados em becker de 150 mL ao qual foram adicionados 40 mL de solução 
de NaCl 0,1 M. Após a dispersão completa do material, o pH foi ajustado para 3, 5, 7 ou 10 
através da adição de HCl ou NaOH 0,1 M, mantendo-se agitação durante 1 hora. Em seguida, 
a dispersão foi transferida para um balão volumétrico de 50 mL que teve seu volume 
completado com solução de NaCl 0,1 M. Posteriormente, a dispersão foi centrifugada a 10000 
rpm durante 30 minutos. Por fim, a quantidade de proteína presente no sobrenadante foi 
determinada pelo método de Micro-Kjeldahl. 
 
4.2.1.1.5. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) 
 
O concentrado proteico de ervilha e a maltodextrina foram analisados quanto aos seus 
grupos químicos através da análise em um espectrofotômetro de infravermelho com 
transformada de Fourier IRPrestige-21 Shimadzu (Quioto, Japão). Foram preparadas pastilhas 
através da mistura de 200 mg de KBr e 2 mg de amostra. As leituras foram realizadas na faixa 
de 4000 a 400 cm-1 com resolução de 4 cm-1. O software de aquisição de dados utilizado foi o 






4.2.1.2.1. Quantificação de limoneno no óleo essencial de laranja 
 
A concentração de limoneno no óleo essencial de laranja foi determinada por CG-FID 
conforme descrito por Jafari, He e Bhandari (2007) com algumas adaptações. A análise foi 
realizada em um cromatógrafo gasoso GC 7890 A Agilent Technologies (Santa Clara, EUA). 
Para isso, foi preparada uma solução de óleo essencial de laranja em hexano (10µL/mL) da qual 
1 µL foi injetado utilizando-se uma razão split de 1:50. A separação foi realizada em uma coluna 
HP-5 (30 m x 0,250 mm x 0,25 µm, J & W Scientific, Agilent Technologies, Santa Clara, EUA). 
A temperatura do injetor foi de 250 °C e a seguinte rampa de aquecimento foi utilizada: início 
à 60 °C mantidos durante 2 minutos, aquecimento até 100 °C à uma taxa de aquecimento de 8 
°C/min e, por fim, aquecimento até 200 °C à uma taxa de aquecimento de 10 °C/min. O método 
de padrão externo foi utilizado para a quantificação, para isso foi construída uma curva de 
calibração de R-limoneno em hexano (0,0123 a 16,8 mg/mL). N-decano foi utilizado como 
padrão interno. O resultado foi expresso como porcentagem de limoneno e a análise foi 
realizada em triplicata. 
 
4.2.1.2.2. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) 
 
O óleo essencial de laranja foi caracterizado quanto aos seus grupos químicos 
conforme descrito na seção 4.2.1.1.5. 
 
4.2.2.Produção e caracterização das emulsões 
 
4.2.2.1. Produção das emulsões 
 
As emulsões foram produzidas com 30% (m/m) de sólidos totais, dos quais 20% (m/m) 
corresponde ao óleo essencial de laranja e 80% (m/m) ao concentrado proteico de ervilha e à 
maltodextrina. O concentrado proteico de ervilha foi utilizado nas concentrações de 2,5, 5, 10, 
15, 20 e 25 % (m/m, em relação à massa de material de parede), correspondendo à 0,6, 1,2, 2,4, 
3,6, 4,8 e 6,0 % (m/m, em relação à massa de emulsão) e a maltodextrina foi utilizada nas 




concentrado proteico de ervilha, maltodextrina e água Milli-Q foram pesados e deixados em 
repouso durante 18 horas para hidratação dos materiais em pó. Em seguida, a dispersão foi 
mantida sob agitação a 450 rpm durante 1 hora. Por fim, o óleo essencial de laranja foi 
adicionado à dispersão e a mistura foi homogeneizada em Ultra-turrax IKA T18 Basic 
(Campinas, Brasil) a 11200 rpm durante 90 segundos. As formulações obtidas foram nomeadas 
com a sigla CPE (concentrado proteico de ervilha) seguida da concentração de proteína na 
formulação, CPE0.6, por exemplo, corresponde à emulsão contendo concentrado proteico de 
ervilha na concentração de 0,6% (m/m, em relação à  massa de emulsão). 
 
4.2.2.2. Caracterização das emulsões 
 
4.2.2.2.1. Distribuição de tamanho de gotas 
 
A distribuição de tamanho de gota foi determinada pelo método de difração a laser em 
equipamento Mastersizer 2000 Malvern (Malvern, Reino Unido), imediatamente após a 
produção das emulsões. O diâmetro médio não foi expresso uma vez que a distribuição de 
tamanho de gota das emulsões é bimodal, dessa forma, os gráficos da distribuição de tamanho 
foram utilizados. 
 
4.2.2.2.2. Microscopia óptica 
 
As emulsões foram visualizadas em um microscópio Carl ZeissAxio A1 (Carl Zeiss 
Inc., Gottingen, Alemanha), utilizando-se aumentos de 100, 400 e 1000 vezes, sem diluição. 
Imagens foram capturadas utilizando-se o software Axio Vision Rel. 2.8. 
 
4.2.2.2.3. Comportamento reológico 
 
O comportamento reológico das emulsões foi determinado em um reômetro de tensão 
controlada AR 1500 ex TA Instruments (New Castle, EUA) equipado com a geometria de 
cilindros concêntricos. A temperatura foi mantida à 25 °C durante as leituras com o uso de um 
sistema peltier. As curvas de escoamento foram obtidas da seguinte forma: aumento da taxa de 
deformação de 0 a 300 s-1, seguido pela diminuição da taxa de deformação de 300 a 0 s-1 e 




modelo Lei da Potência (σ = k.γn) e a viscosidade aparente foi calculada como a relação entre 
a tensão de cisalhamento e a taxa de deformação (η = σ/γ). 
 
4.2.2.2.4. Potencial Zeta 
 
Para a análise de potencial zeta, 100 µL de emulsão foram diluídos em 15 mL de água 
Milli-Q, imediatamente após sua produção. A análise de carga superficial foi realizada no 
equipamento descrito na seção 4.2.1.1.3. 
 
4.2.2.2.5. Estabilidade em proveta 
 
A determinação da estabilidade das emulsões durante o tempo foi realizada como uma 
etapa prévia para a seleção das emulsões mais estáveis. Para isso, alíquotas de 10 mL de cada 
emulsão foram transferidas para provetas graduadas de 25 mL e armazenadas à temperatura 
ambiente. A separação de fase foi avaliada nos períodos de 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, 5, 6 e 24 horas 
após o preparo das emulsões. 
 
4.2.2.2.6. Turbidimetria dinâmica 
 
Para uma avaliação mais detalhada da estabilidade das emulsões selecionadas na seção 
4.2.2.2.5 foi realizada análise de turbidimetria dinâmica. Para isso, as emulsões foram 
submetidas à varredura de retroespalhamento a laser em um equipamento Turbiscan ASG 
Formulaction (L’Union, França). As leituras foram realizadas nos períodos de 0, 0,5, 1, 2, 3, 4, 
5, 6 e 24 horas após o preparo das emulsões. 
 
4.2.3.Produção e caracterização das micropartículas 
 
4.2.3.1. Secagem em spray dryer 
 
A secagem foi realizada em um Mini Spray Dryer Büchi B-290 (Flawil, Suíça) com 
um bico atomizador duplo fluido de 0,7 mm de diâmetro. A secagem das emulsões foi realizada 
conforme as condições de processos descritas na Tabela 1. A vazão do ar de atomização foi de 




de duas concentrações de proteína selecionadas na etapa de produção das emulsões (CPE2.4 e 
CPE4.8) e duas temperaturas de secagem (150 e 180 °C) foram obtidas 4 amostras: 
CPE2.4%_150, CPE4.8%_150, CPE2.4%_180 e CPE4.8%_180. A nomenclatura utilizada 
significa que CPE2.4%_150 é a amostra que foi seca a 150 °C e que contém 2.4% de proteína 
em relação à massa de emulsão. 
 
Tabela 1. Parâmetros de processo utilizados para a secagem em spray dryer. 




Taxa de fluxo 
de ar de 
atomização 
(L.h-1) 
1 150 83 ± 1 10 600 
2 180 95 ± 1 13 600 
 
4.2.3.1.1. Retenção do óleo essencial de laranja 
 
A retenção do óleo essencial de laranja nas micropartículas foi calculada através da 
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O óleo total inclui a quantidade de óleo dentro e na superfície das micropartículas e o 
óleo inicial é a quantidade de óleo adicionada à emulsão. 
Para a determinação da quantidade de óleo total 5 g de micropartículas e 150 mL de 
água deionizada foram adicionadas à um balão, que foi acoplado a um sistema do tipo um 
sistema do tipo Clevenger A hidrodestilação foi realizada durante 2 horas e o volume de óleo 







4.2.3.1.2. Distribuição de tamanho e diâmetro médio das micropartículas 
 
A distribuição de tamanho e o diâmetro médio das micropartículas foram determinados 
pela técnica de difração a laser em equipamento LV 950-V2 Horiba (Quioto, Japão). O diâmetro 
médio foi expresso como diâmetro médio de Brouckere (D4,3) conforme a Equação 4 e a 
polidispersidade das partículas foi expressa como Span conforme a Equação 5. Etanol absoluto 
foi utilizado como dispersante. 
 
 










𝑆𝑝𝑎𝑛 =  




Onde 𝑛𝑖 é o número de partículas com diâmetro Di, e D0.1, D0.5 e D0.9 representam o 
diâmetro da distribuição acumulada de 10%, 50% e 90% do total de gotas, respectivamente. 
 
4.2.3.1.3. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) 
 
As micropartículas foram caracterizadas em relação à espectroscopia de infravermelho 




A microestrutura das micropartículas foi avaliada através de microscopia eletrônica de 
varredura (MEV). Os pós foram fixados em suportes de MEV com uma fita adesiva dupla-face 
e recobertos com ouro sob vácuo em um equipamento Suppter Coater K450 EMITECH (Kent, 
Reino Unido) resultando em um recobrimento de 200 Å. As amostras recobertas foram 
observadas em um microscópio eletrônico de varredura LEO440i LEICA Electron Miscroscopy 







4.2.3.1.5. Atividade de água (Aw) 
 
A atividade de água das partículas produzidas foi determinada conforme descrito na 
seção 4.2.1.1.1. 
 
4.2.3.1.6. Solubilidade das micropartículas 
 
A solubilidade das micropartículas foi determinada conforme descrito por Cano-
Chauca et al. (2005) com algumas modificações. Para isso, 0,5 g de micropartículas e 50 mL 
de água deionizada foram transferidos para tubo falcon e a mistura foi agitada em um shaker 
por 30 minutos. Em seguida, as amostras foram centrifugadas a 3000 rpm por 10 minutos, uma 
alíquota do sobrenadante foi transferida para uma placa de petri que foi levada à estufa a 105 
°C por 5 horas. A massa de material solúvel foi determinada por gravimetria e o resultado foi 
expresso como porcentagem solúvel. 
 
4.2.3.1.7. Densidade do leito das micropartículas (𝝆l) 
 
Para a determinação da densidade do leito, 2 g de micropartículas foram colocados em 
proveta de 10 mL que foi submetida à sucessivas batidas em uma superfície durante 3 minutos 
a uma taxa de 120 batidas por minuto. Os resultados foram expressos como a relação da massa 
de micropartículas (g) pelo volume lido (cm3) (FERRARI et al., 2012). 
 
4.2.3.1.8. Densidade aparente das micropartículas (𝝆a) 
 
A densidade aparente foi determinada por picnômetria através da dispersão 0,5 g de 
micropartículas em tolueno utilizando um picnômetro de 10 mL. Os resultados foram expressos 
como a relação entre a massa de micropartículas (g) e o volume ocupado no picnômetro (cm3) 
(FERRARI et al., 2012). 
 
4.2.3.1.9. Densidade real das micropartículas (𝝆r) 
 
A densidade real das micropartículas foi determinada por picnometria de hélio em um 




pesadas em copinhos de alumínio de aproximadamente 12 mL, deixando um espaço vazio de 
cerca de 1,5 cm da borda do recipiente. O seguintes parâmetros foram utilizados para a análise: 
número de purgas: 20; número de corridas: 10; pressão de enchimento na purga: 19,5 psig; 
pressão de enchimento na corrida: 19,5 psig; e taxa de equilíbrio: 0,050 psig/min. As análises 
foram realizadas em duplicata. Os resultados foram expressos como a relação entre a massa de 
material pesada (g) e o seu volume real (cm³). 
 
4.2.3.1.10. Porosidade do leito das micropartículas (ε) 
 
A porosidade do leito das micropartículas foi calculada através da relação entre a 
densidade do leito das micropartículas (𝝆l) e a densidade aparente das micropartículas (𝝆a) 
conforme a Equação 6 (FERRARI et al., 2012). A porosidade das micropartículas foi calculada 
através da relaçãp entre 
 
 𝜀 = (1 −
𝜌𝑙
𝜌𝑎
) 𝑥100 (6) 
 
4.2.3.1.11. Reconstituição das micropartículas 
 
Dispersões contendo a mesma quantidade de sólidos das emulsões originais (30%, 
m/m) foram produzidas através da dispersão das micropartículas em água deionizada em tubo 
falcon, seguida de agitação em vortex durante 2 minutos. As emulsões reconstituídas foram 
avaliadas quanto à distribuição de tamanho de gota e microscopia óptica conforme descrito nas 
seções 4.2.2.2.1 e 4.2.2.2.2, respectivamente. 
 
4.2.4.Avaliação das propriedades de barreira das micropartículas 
 
4.2.4.1. Adsorção física 
 
As formulações CPE2.4%_180 e CPE4.8%_180 (sem óleo) foram selecionadas com 
objetivo de verificar se a variação da quantidade de proteína na formulação pode, de alguma 
forma, interferir na porosidade da matriz. Somente micropartículas controle, ou seja, sem óleo, 




em estufa a vácuo para remoção de umidade e quaisquer impurezas que possam estar presentes 
na superfície do pó, capazes de atuar como possíveis interferentes à adsorção do gás. Uma vez 
que o ativo presente nas micropartículas é um óleo volátil, o aquecimento em estufa a vácuo 
certamente resultaria na perda de parte do ativo e na alteração do valor da área superficial 
calculada. Além disso, nessa técnica a adesão do gás só ocorre em superfícieis sólidas, ou seja, 
em locais onde houvesse gotas de óleo não ocorreria a aderência do gás.  
A análise ocorreu da seguinte forma: as amostras foram condicionadas em estufa a 
vácuo TE395 TECNAL (Piracicaba, Brasil) a 70 °C durante 24 horas; após o equilíbrio ser 
atingido, 1 g de amostra à temperatura ambiente foi transferido para um Analisador de área 
superficial por Adsorção Química e Física ASAP 2010 Micromeritics (Norcross, EUA) e 
aquecido a 90 °C até atingir uma pressão constante de aproximadamente 2µmHg. Após o 
tratamento, as amostras foram submetidas à injeção de N2. O gás foi injetado na amostra para 
a sua adsorção na superfície do material; uma vez que uma camada de N2 foi formada na área 
superficial do material, a injeção de N2 foi mantida para a formação de novas camadas e 
sobreposição das mesmas. O resultado foi uma isoterma: volume de gás adsorvido como função 
da pressão relativa. A partir do ajuste desses resultados foi possível obter a área superficial 
específica através do modelo BET (BRUNAUER;  EMMETT; TELLER, 1938) e volume e 
diâmetro de poros através do modelo BJH (BARRETT; JOYNER; HALENDA, 1951). 
 
4.2.4.2. Retenção de óleo e estabilidade à oxidação durante estocagem 
 
A análise foi realizada com o objetivo de correlacionar a porosidade da matriz das 
micropartículas com a sua capacidade de reter e proteger o ativo encapsulado em condições de 
estocagem. 
Para isso, as amostras foram acondicionadas em dessecador com atividade de água de 
0,33 (sal MgCl2), à temperatura ambiente (aproximadamente 22 °C), durante 4 semanas para 
padronização da umidade. Alíquotas foram coletadas nos tempos T0: tempo zero; T1: uma 
semana; T2: duas semanas e T3: quatro semanas de armazenamento. 
As quantidades de limoneno retido e óxidos de limoneno produzidos foram 
determinadas por cromatografia gasosa, conforme descrito por Anantharamkrishnan e 
Reineccius (2018) com algumas modificações. Para isso, 0,15 g de micropartículas foram 
dissolvidos em 0,85 mL de água. Em, seguida, 4 mL de acetona contendo 0,0075 mg/mL de 2-




um vortex. Após toda acetona ter sido adicionada, as amostras foram agitadas vigorosamente, 
então, uma alíquota foi transferida para um vial de 2 mL. Dois microlitros de amostra foram 
injetados em um cromatrógrafo gasoso 5890 A chromatograph Hewlett Packard (Palo Alto, 
EUA). Todas as amostras foram analisadas em triplicata e a média foi calculada. As corridas 
foram realizadas utilizando hidrogênio como gás de arraste e a detecção foi realizada por 
ionização de chama. A separação foi realizada utilizando-se uma coluna HP-5 (30 m x 0,25 mm 
x 0,25 µm, J & W Scientific, Agilent Technologies, Santa Clara, EUA). As temperaturas do 
injetor e do detector foram 200 e 250 °C, respectivamente. A seguinte rampa de aquecimento 
foi utilizada: início à 40 °C; aquecimento até 150 °C à uma taxa de 7 °C/min; e por fim 
aquecimento até 250 °C à uma taxa de aquecimento de 15 °C/min. Os resultados foram 
expressos como porcentagem de retenção de óleo essecial de laranja e soma de óxidos de 
limoneno produzidos (mg de óxidos de limoneno/g de limoneno). 
 
5. ANÁLISE ESTATÍSTICA 
 
Todas as análises foram realizadas em números de repetições adequadas à cada método 
e quando isso não foi explicitado, por norma, foram feitas três repetições. O software Minitab 
18 foi utilizado para realizar a análise de variância (ANOVA). As diferenças entre os valores 





6. RESULTADOS E DISCUSSÃO 
 
6.1. CARACTERIZAÇÃO DOS MATERIAIS 
 
6.1.1.Materiais de parede 
 
6.1.1.1. Umidade, Atividade de água (Aw), Índice de solubilidade em água (ISA) e Índice 
de absorção de água (IAA) 
 
A caracterização do concentrado proteico de ervilha e da maltodextrina quanto à 
umidade, atividade de água, ISA e IAA foi realizada de forma a determinar as melhores 
condições de armazenamento do material em pó e também de preparo das soluções que 
posteriormente seriam utilizadas como a fase aquosa das emulsões. Os resultados obtidos são 
apresentados na Tabela 2. 
Um ponto a ser destacado são o ISA e o IAA para ambos os materiais. Como era 
esperado, a MD apresentou elevado valor de ISA e baixo de IAA, uma vez que se trata de um 
carboidrato completamente solúvel em água que não possui em sua composição frações capazes 
de absorver água. Podemos considerar que a MD é completamente solúvel em água, mesmo 
que o ISA tenha sido de 89,54%, já que a diferença para 100% provavelmente ocorreu devido 
a gotas de água adsorvidas na parede do tubo, que por sua vez foram contabilizadas no IAA. 
Por outro lado, o CPE apresentou baixo valor de ISA e elevado valor de IAA, caracterizando-
se como um material bastante insolúvel em água, porém, que é capaz de absorver elevada 
quantidade de água, cerca de quase 6 vezes a sua massa original. 
 
Tabela 2. Umidade, Atividade de água (Aw), Índice de Solubilidade em Água (ISA) e Índice de Absorção de 
Água (IAA) do concentrado proteico de ervilha (CPE) e da maltodextrina (MD). 
Material Umidade (%) Aw  (-) ISA (%) 
IAA (g água/ g 
amostra) 
CPE 11,98 ± 0,13 0,635 ± 0,004 19,93 ± 0,14 5,64 ± 0,17 
MD 6,01 ± 0,20 0,230 ± 0,001 89,54 ± 0,26 0,05 ± 0,01 






6.1.1.2. Potencial Zeta 
 
Para a determinação do pH no qual a carga superficial da proteína é nula, denominado 
de ponto isoelétrico (pI), foi realizada a medição do potencial zeta como função do pH. A Figura 
5 representa a soma total das cargas superficiais do concentrado proteico de ervilha como 
função do pH. 
 
Figura 5. Valor de potencial zeta do concentrado proteico de ervilha como função do pH. 
 
 
Verifica-se que o material apresenta maiores valores de potencial zeta (em módulo) 
próximo a pH 7, ocorrendo o aumento gradual de uma carga negativa máxima (~ -45 mV) para 
um valor máximo positivo (~ +34 mV), como reflexo da diminuição do pH. O pI do concentrado 
proteico de ervilha foi identificado em pH 3,7 ± 0,1, valor ligeiramente distinto de outros 
estudos, onde foram verificados valores de pI na faixa de pH 4,5 a 5 (BARAC et al., 2010; 
CHANG et al., 2015; LADJAL-ETTOUMI et al. 2016). Essa diferença deve-se, possivelmente, 
a variações na composição de proteínas presentes no concentrado. 
Nota-se ainda que, para o pH natural da suspensão a 0,01% de proteína (pH ~7), o 
valor de potencial zeta é de aproximadamente -31± 1 mV, valor que permite caracterizar esse 
sistema como estável, uma vez que se considera por convenção um valor menor que -30 mV 
como desejável para a obtenção de uma suspenção estabilizada eletrostaticamente 






6.1.1.3. Determinação de proteína solúvel 
 
Para que a proteína atue de forma efetiva como um emulsificante é necessário que a 
sua solubilidade seja elevada. Essa propriedade física é necessária uma vez que a proteína deve 
ser capaz de migrar rapidamente em direção à interface óleo/água (SIKORSKI, 2001). A 
determinação da solubilidade do concentrado proteico de ervilha foi realizada como 
complemento ao estudo de determinação do potencial zeta como função do pH, de forma que 
fosse possível identificar o valor de pH mais adequado para a produção das emulsões, no qual 
a máxima solubilização da proteína fosse atingida.  
Para os valores de pH avaliados (3, 5, 7 e 10) foram verificados valores de solubilidade 
ligeiramente distintos. O máximo de solubilidade foi observado para o pH 10, com cerca de 
23,68 ± 0,07% de proteína solúvel. A segunda maior quantidade de proteína solúvel foi 
verificada para o pH 7, cerca de 22,81 ± 0,5%. Por sua vez, os menores valores de pH foram os 
que apresentaram menor quantidade de proteína solúvel, sendo verificados cerca de 17,34 ± 
0,03 % e 14,98 ± 0,01 % de proteína solúvel para os valores de pH 5 e 3, respectivamente. 
A baixa solubilidade da proteína de ervilha em diferentes valores de pH também foi 
observada por Chang et al. (2015), que encontraram valores máximos de solubilidade menores 
que 20%, em pH 3 e 10. Adebiyi & Aluko (2011) avaliaram a solubilidade de isolado proteico 
de ervilha comercial obtendo um máximo de solubilidade de 30% em pH 8. Para isolado 
proteico comercial de ervilha, Taherian et al. (2011) verificaram menores valores de 
solubilidade na faixa de pH 4 a 6, e maiores valores em pH 3 e 9, cerca de 20%.  
Na grande maioria dos estudos, as curvas de solubilidade de proteína em diferentes 
valores de pH apresentam um padrão “sino”, onde maiores valores de solubilidade são 
observados nas faixas de 1 a 3 e de 7 a 10, e menores valores encontram-se na faixa de 4 a 6 
(BARAC et al., 2010; BARAĆ et al., 2011; BOYE et al., 2010). O padrão observado no 
presente estudo difere desses, uma vez que a solubilidade do CPE não foi determinada no seu 
pI. 
A solubilidade de proteínas é severamente afetada em pH próximo ao seu pI. Karaca, 
Low e Nickerson (2011) observaram uma correlação positiva entre a solubilidade de proteína 
de ervilha com a sua carga superficial. Como discutido na seção 6.1.1.2, o concentrado proteico 
de ervilha em estudo possui carga superficial nula em pH 3,73, o que é confirmado pelo fato de 




Com base nesses resultados, concluiu-se que o pH 7 é o mais adequado para a produção 
de emulsões, uma vez que não foi verificada diferença significativa entre este e o pH 10, quanto 
à quantidade de proteína solúvel. Além disso, o uso de um pH de elevada alcalinidade poderia, 
de alguma forma, resultar na degradação do óleo que é o constituinte de interesse desse estudo. 
Ainda, a partir de testes preliminares, verificou-se que todas as formulações de emulsão 
produzidas apresentaram pH próximo de 7, cerca de 6,4. Dessa forma, optou-se por não realizar 
o ajuste do pH, uma vez que certamente a porcentagem de proteína solúvel não sofreria grande 
alteração. 
 
6.1.1.4. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) 
 
Na Figura 6 são apresentados os espectros de FTIR da maltodextrina e do concentrado 




Figura 6. Espectros de FTIR da maltodextrina (MD) e do concentrado proteico de ervilha (CPE). 
 
Para a maltodextrina, as principais bandas a assinalar são: (1) em 1000 cm-1 
característica do estiramento dos anéis de anidroglicose; (2) em 1660 cm-1 referente ao 
estiramento das ligações C=O; (3) entre 2800 e 3000 cm-1 que corresponde à deformação das 
ligações C-H; e, por fim, (4) entre 3000 e 3600 cm-1 relacionada ao estiramento das ligações O-
H. 
No caso do concentrado proteico de ervilha, as bandas a destacar são: (1) entre 650 e 
900 cm-1 referente à deformação das ligações N-H; (2) entre 1000 e 1200 cm-1 relacionada ao 








6.1.2.1. Composição em D-limoneno 
 
O óleo essencial de laranja apresentou 96% de limoneno em sua composição, valor 
semelhante ao obtido por Carmona (2011) que foi de 90%. 
 
6.1.2.2. Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier (FTIR) 
 
O espectro de FTIR do óleo essencial de laranja é apresentado na Figura 7.  
 
Figura 7. Espectro de FTIR do óleo essencial de laranja (OEL). 
 
 
Os óleos essenciais se caracterizam pela mistura de vários componentes, entretanto, 
sabendo que 96% do óleo essencial de laranja corresponde à limoneno, então o espectro obtido 
foi comparado ao espectro deste último disponível na literatura. De fato, o espectro do OEL se 
assemelha em grande parte ao espectro do limoneno, podendo-se destacar as bandas: (1) em 
1645 cm-1 característica do estiramento das ligações C=C; (2) em 3010 cm-1 referente ao 
estiramento das ligações C-H (alceno); e, por fim, (3) em 3072 cm-1 que corresponde ao 






6.2. CARACTERIZAÇÃO DAS EMULSÕES 
 
6.2.1.Distribuição de tamanho de gota e microscopia óptica 
 
A Figura 8 representa a distribuição de tamanho de gota, em volume, das emulsões 
contendo diferentes proporções de concentrado proteico de ervilha (0,6, 1,2, 2,4, 3,6, 4,8 e 
6,0%).  
 
Figura 8. Distribuição de tamanho de gota em volume das emulsões produzidas. 
 
 
Observa-se que a emulsão contendo menor quantidade de proteína (CPE0.6) apresenta 
uma larga distribuição de tamanho com um pico principal entre 0,5 e 55 µm e um segundo pico, 
pouco pronunciado, entre 55 e 270 µm. Diante disso, pressupõe-se que a quantidade de proteína 
presente não seja suficiente para atuar na interface óleo/água, de forma que a emulsão obtida 
apresenta gotas de óleo de diversos tamanhos, caracterizando uma distribuição pouco 
homogênea. 
O aumento da quantidade de proteína para 1,2% (m/m) na formulação (CPE1.2), 
resultou em uma distribuição bimodal, ainda com um pico mais pronunciado em uma faixa 
menor de tamanho de gota. Entretanto, nota-se o seu estreitamento para tamanhos entre 0,5 e 
17 µm, indicando a obtenção de gotas menores e uma distribuição mais homogênea, como 




nota-se que o pico que em CPE0.6 aparece pouco intenso na faixa de 55 e 270 µm, em CPE1.2, 
torna-se mais proeminente, na faixa de 17 a 310 µm. 
De forma geral, o aumento da concentração de proteína adicionada à emulsão resultou 
no aumento da intensidade do pico da população de maior tamanho (pico à direita), ao passo 
que ocorreu a diminuição da intensidade do pico da população de menor tamanho (pico à 
esquerda). Com base nessa observação, pressupõe-se que o pico à direta corresponde, em parte, 
à fração insolúvel de proteína, que se acumula à medida que ocorre o aumento da concentração 
de CPE na emulsão, uma vez que há um limite de solubilização da proteína na fase aquosa. 
Ainda, tomamos por certo que a população de menor tamanho, por sua vez, corresponde às 
gotas de óleo dispersas na fase contínua. 
Para a confirmação dessa observação, foram realizadas leituras de distribuição de 
tamanho de dispersões contendo concentrado proteico de ervilha e maltodextrina na mesma 
concentração que nas emulsões, porém, sem adição de óleo essencial de laranja; essas são 
apresentadas na Figura 9. 
 




É possível observar, em todas as concentrações, um pico na mesma faixa de tamanho 
que o observado nas emulsões, confirmando que essa população corresponde, em parte, à fração 
insolúvel de proteína. O mesmo foi observado por McCarthy et al. (2016) ao avaliar a 
reconstituição de concentrado proteico de ervilha em água, agitado mecanicamente durante 30 




no presente estudo, confirmando a baixa solubilidade desse material. Segundo Tsumura et al. 
(2005), isso se deve à exposição de aminoácidos hidrofóbicos residuais, o que aumenta a 
interação entre as subestruturas particuladas, dificultando a liberação da proteína no meio. 
Como uma análise complementar, foram realizados ensaios de microscopia óptica de 





Figura 10. Fotografias de microscopia óptica das emulsões CPE0.6, CPE3.6 e CPE6.0. 
       
 
       
 
       
A: CPE0.6 aumento de 100x; A’: CPE0.6 aumento de 400x; A’’: CPE0.6 aumento de 1000x; B: CPE3.6 aumento 
de 100x; B’: CPE3.6 aumento de 400x; B’’: CPE3.6 aumento de 1000x; C: CPE6.0 aumento de 100x; C’: CPE6.0 
























Nesse estudo, procurou-se avaliar, de forma qualitativa, a morfologia das gotas obtidas 
em decorrência da variação da quantidade de proteína adicionada à formulação. De forma geral, 
pode-se notar gotas menores e mais uniformes a partir do aumento da concentração de agente 
emulsificante, como por exemplo, ao comparar as formulações CPE0.6 e CPE3.6 (Figuras 10A 
e 10B, respectivamente). 
Verificou-se a formação de agregados de gotas em todas as formulações, os quais 
apresentaram uma grande variedade de tamanhos. Com isso, supõe-se que tais agregados podem 
contribuir para o aumento da intensidade do pico à direita na distribuição de tamanho que foi 
observado em todas as emulsões. De fato, esse pico pode ser resultado da presença de partículas 
insolúveis de proteína e de grandes aglomerados de gotas. Nota-se também uma maior 
agregação das gotas à medida a quantidade de proteína no meio aumenta, podendo esse fato, da 
mesma forma que o aumento da fração insolúvel de proteína, contribuir para o aumento do pico 
referente às partículas grandes identificadas. 
A análise de microscopia foi realizada imediatamente após o preparo das emulsões. 
Dessa forma, pode-se confirmar a tendência, em todas as formulações, à formação de agregados 
naturalmente. Isso pode indicar que o fenômeno de desestabilização das emulsões que acontece 
no decorrer no tempo é a floculação, no qual as gotas de óleo se aproximam formando grandes 
agregados, porém, não se fundem para a formação de gotas maiores.  
Com o objetivo de comparar a quantidade desses agregados à quantidade de pequenas 






Figura 11. Distribuição de tamanho de gota em número das emulsões produzidas. 
 
 
Em todas as formulações foi observado somente um pico na faixa de 0,5 a 7,4 µm que 
corresponde à gotas de óleo, indicando que a quantidade de gotas nessa faixa de tamanho é 
muito maior que a quantidade de partículas insolúveis de proteína, ou agregados de gotas de 
óleo que, na distribuição em volume, contribuem de forma mais expressiva. 
Utilizando concentrado proteico de ervilha (5%, m/m) para a produção de emulsão 
contendo óleo de girassol (20%, m/m) em homogeneizador de alta pressão, McCarthy et al. 
(2016) obtiveram uma distribuição de tamanho semelhante. A emulsão apresentou uma larga 
distribuição com 3 picos, sendo o pico de maior destaque na faixa de 0,1 a 10 µm e um pico 
menor na faixa de 20 a 100 µm. Carmona (2011) produziu emulsão contendo 30% de sólidos 
que compreendiam goma arábica, isolado proteico de soja e maltodextrina para a encapsulação 
de óleo essencial de laranja, através do uso de homogeneizador de alta pressão. A autora obteve 
uma distribuição monomodal com tamanho de gotas na faixa de 0,3 a 3 µm. 
No presente trabalho, o tempo de homogeneização e a velocidade empregada estão 
abaixo dos utilizados em outros estudos envolvendo a aplicação de proteína de ervilha. A 
maioria desses baseiam-se em duas etapas de preparo, sendo a primeira uma homogeneização 
com um dispersor e a segunda utilizando dispositivos como microfluidificador, ultrassom ou 
homogeneizador de alta pressão (COSTA et al., 2015; BAJAJ; TANG; SABLANI, 2015; 
MCCARTHY et al. 2016; TAMM et al., 2016). Dessa forma, os autores obtiveram gotas com 
menores tamanhos e, em alguns casos, distribuições mais homogêneas. Alguns estudos também 




da emulsão, de modo a obterem uma distribuição monomodal (ABERKANE; ROUDAUT; 
SAUREL, 2014; GHARSALLAOUI et al., 2012). 
Em contraponto, através de estudos preliminares, observou-se que o aumento do tempo 
de homogeneização em Ultra-turrax não promoveu melhoras na distribuição de tamanho e 
estabilidade das emulsões; assim, o método de obtenção das emulsões empregado nesse estudo 
foi considerado satisfatório para a obtenção de emulsões com características desejáveis. Ainda, 
optou-se por manter a fração insolúvel de proteína na formulação, uma vez que a sua retirada 
resultaria em um grande desperdício de material, além de que é de interesse do presente trabalho 





O estudo do comportamento reológico das emulsões é necessário, uma vez que a sua 
viscosidade, por exemplo, influencia de forma direta nas características das micropartículas 
produzidas a partir da secagem em spray dryer. A curva de escoamento compreendendo a 
viscosidade como função da taxa de deformação é apresentada na Figura 12. 
 
Figura 12. Curvas de escoamento das emulsões produzidas. 
 
 
De forma geral, observou-se uma dependência relativamente linear entre a tensão e a 




Verificou-se que o aumento da quantidade de proteína na formulação resultou no aumento da 
viscosidade da amostra. Esse efeito é esperado, uma vez que a fração solúvel da proteína 
aumenta a viscosidade da fase contínua ao se solubilizar e a sua fração insolúvel é capaz de 
absorver grande quantidade de água e inchar, promovendo maior resistência ao escoamento da 
amostra. Todavia, a formulação CPE0.6 apresentou uma maior viscosidade que CPE1.2, 
possivelmente devido à maior quantidade de grandes gotas de óleo dispersas, como observado 
no estudo de distribuição de tamanho, o que pode ter contribuído para uma maior resistência ao 
escoamento do sistema como um todo. 
Os dados obtidos foram ajustados ao modelo Lei da Potência e os parâmetros ajustados 
são apresentados na Tabela 3. 
 
Tabela 3. Índice de consistência (k) e índice de comportamento (n) das emulsões obtidos através do ajuste ao 
modelo Lei da Potência. 
Formulação k (Pa.sn) n (-) R² 
CPE0.6 0,018b ± 0,000 0,963a ± 0,001 1,000 
CPE1.2 0,014a ± 0,000 0,993c ± 0,001 1,000 
CPE2.4 0,017b ± 0,000 0,991c ± 0,001 1,000 
CPE3.6 0,020c ± 0,000 0,990c ± 0,003 1,000 
CPE4.8 0,026d ±0,000 0,989cb ± 0,001 1,000 
CPE6.0 0,032e ± 0,001 0,982b ± 0,005 1,000 
Os valores são apresentados como média ± desvio padrão. Em cada coluna, letras diferentes correspondem a 
valores estatisticamente diferentes (p<0,05). 
 
Os valores de n variaram significativamente entre as amostras (p<0,05), sendo 
observada uma tendência de diminuição do valor devido ao aumento da quantidade de proteína. 
Os valores de k também variaram de forma significativa entre as amostras (p<0,05), sendo 
verificado o aumento da consistência da emulsão devido ao aumento da concentração de 
proteína. Entretanto, o comportamento atípico de CPE0.6 refletiu em um menor valor de n e 
maior valor de k deste, quando comparado à CPE1.2, possivelmente devido à maior quantidade 




A comparação dos resultados de comportamento reológico obtidos com estudos 
disponíveis na literatura é difícil, uma vez que os materiais de parede, tipo de óleo e condições 
de preparo utilizados na produção das emulsões são diferentes, resultando em características 




Na Tabela 4 são apresentados os valores de potencial zeta para todas as emulsões 
produzidas. 
 
Tabela 4. Valores de potencial zeta das emulsões produzidas. 
Formulação Potencial zeta (mV) 
CPE0.6 -48a ± 2 
CPE1.2 -51ab ± 2 
CPE2.4 -52ab ± 2 
CPE3.6 -57c ± 1 
CPE4.8 -56c ± 2 
CPE6.0 -54bc ± 1 
Os valores são apresentados como média ± desvio padrão. Na coluna, letras diferentes correspondem a valores 
estatisticamente diferentes (p<0,05). 
 
De forma geral, todas as formulações apresentaram elevados valores de potencial zeta, 
variando entre -57 e -48 mV. Foram observadas diferenças significativas entre algumas 
amostras, entretanto, esse resultado não permite a confirmação de qual, dentre as formulações 
testadas, é a mais estável, uma vez que os valores são muito próximos. 
O aumento na concentração de proteína resultou em um aumento gradual do potencial 
zeta em módulo. Essa tendência pode ser justificada pelo aumento da concentração de cargas 
devido à presença de mais proteína no meio. É reconhecido que as proteínas estabilizam 
emulsões principalmente por repulsão eletrostática. Entretanto, apesar de terem sido verificados 
altos valores de protencial zeta nas emulsões, através de testes preliminares visuais, foi possível 
observar em algumas formulações uma desestabilização significativa em menos de uma hora 




outros fenômenos como impedimento estérico e/ou imobilização das gotas de óleo pelo 
aumento da viscosidade da fase contínua. 
A análise de potencial zeta é interessante para a caracterização de emulsões, uma vez 
que pode ser relacionado à estabilidade a curto e longo prazo desse tipo de sistema. Emulsões 
com elevado valor de potencial zeta (negativo ou positivo) são consideradas eletrostaticamente 
estáveis, enquanto emulsões com baixos valores tendem a apresentar coagulação e floculação 
da fase dispersa. De forma geral, em emulsões com alto potencial zeta, as forças de repulsão 
excedem as forças de atração, resultando em sistemas estáveis (LU; GAO, 2010). 
Li et al. (2018) avaliaram a influência da quantidade de isolado proteico de soja no 
valor do potencial zeta de emulsões contendo fosfatidilcolina. Os autores observaram que o 
aumento da concentração de proteína de 0,5 a 2,0% promoveu o aumento do valor de potencial 
zeta; entretanto, a adição de proteína, a partir dessa última concentração, resultou na diminuição 
dos valores. 
Roland et al. (2003) não observaram correlação entre os valores de potencial zeta (-
50,2 a -43,1 mV) e a estabilidade de emulsões contendo óleo de soja e diferentes surfactantes. 
Acredita-se que a diferença absoluta entre os valores de potencial zeta das emulsões deva ser 





6.2.4.1. Ensaio de estabilidade em proveta 
 
Todas as formulações foram avaliadas quanto à estabilidade através da transferência 
de alíquotas para provetas e avaliação da separação de fases no decorrer do tempo; algumas 






















A: CPE0.6 3 h após preparo; A’: CPE0.6 24 h após preparo; B: CPE3.6 3 horas após preparo; B’: CPE3.6 24 h 
após preparo; C: CPE6.0 3 h após preparo; C’: CPE6.0 24 h após preparo. 
 
O objetivo inicial desse teste era discriminar as amostras quanto ao índice de 
cremeação no decorrer do tempo, o qual relaciona a altura da fase superior formada com a altura 
total do líquido na proveta; entretanto, apenas uma das formulações (CPE0.6) apresentou 
separação de fases típica no decorrer do ensaio. 
Com exceção de CPE0.6 (Figura 13 A), todas as emulsões, até 6 horas de observação, 
não apresentaram separação de fases com uma interface óleo/água nítida (Figuras 13B e 13C), 
como é de se esperar do fenômeno de cremeação. Entretanto, no decorrer do tempo, as amostras 
passaram a apresentar a formação de um pequeno anel de coloração amarelo vivo no topo, e 
também um gradiente de coloração na altura da proveta, indicando certa desestabilização. 
Após 24 horas de preparo, todas as formulações apresentaram separação de fases; 
entretanto, comportamentos distintos foram observados (Figuras 13A’, 13B’ e 13C’). Em 
alguns casos, como na Figura 13 B’, a fase superior não compreendia uma fase óleo típica, mas 
sim uma material viscoso, possivelmente uma mistura de proteína e óleo. Com o aumento da 
concentração de proteína na formulação, observou-se a formação de um depósito de material 
no fundo da proveta, possivelmente a fração insolúvel de proteína, que em alguns casos resultou 
em amostras com até 4 fases distintas, como observado na Figura 13 C’. 
Conclui-se que a desestabilização das emulsões produzidas não ocorre somente pelo 





utilizado como uma etapa preliminar para avaliar de forma qualitativa a estabilidade das 
emulsões e selecionar, dentre as formulações propostas, aquelas que não apresentassem 
separação de fases rapidamente. Portanto, a formulação CPE0.6, que apresentou separação de 
fases em 30 minutos, foi desconsiderada para a continuação do estudo de estabilidade, que 
posteriormente, foi realizado por turbidimetria dinâmica. 
 
6.2.4.2. Turbidimetria dinâmica 
 
A produção de emulsões estáveis é essencial para a obtenção de partículas eficientes 
na proteção do ativo, e, no que tange à técnica de produção de partículas através da secagem de 
emulsões em spray dryer, é necessário garantir que esse sistema se mantenha estável durante a 
etapa de secagem. Dessa forma, o ensaio de turbidimetria dinâmica foi realizado com o objetivo 
de avaliar, de forma mais criteriosa, dentre as emulsões produzidas, aquelas que apresentassem 
estabilidade satisfatória durante 2 horas, tempo máximo necessário para a realização da etapa 
de secagem nas condições operacionais do presente trabalho. 
A Figura 14 representa, para as amostras CPE1.2 e CPE2.4, a variação de 




Figura 14. Variação do retroespalhamento de luz de como função da altura do tubo de ensaio das emulsões CPE1.2 
e CPE2.4, durante 24 horas após produção. 
 
 
Através desse gráfico, é possível identificar os fenômenos de desestabilização que o 
sistema apresenta. De forma geral, todas as amostras apresentaram alterações de 
retroespalhamento nas primeiras duas horas de análise, nas quais foi possível identificar a 
ocorrência de dois fenômenos principais, a cremeação e a floculação e/ou coalescência. 
A cremeação ocorre quando a fase dispersa (óleo) possui menor densidade que a fase 
contínua (água), e acoplada à coalescência ou floculação das gotas, promove a separação das 
fases. Esse comportamento pode ser verificado na Figura 14 A onde o valor da variação de 
retroespalhamento diminui no fundo da amostra devido à diminuição da concentração de gotas 
nessa região (soro), e aumenta no topo da amostra devido ao aumento da concentração da fase 
dispersa nessa região (creme). Esse comportamento é mais evidente na amostra com menor 




presente, como observado em CPE2.4, indicando que uma maior quantidade desse material 
permite a obtenção de emulsões mais estáveis. 
O fenômeno de floculação, por sua vez, consiste na aglomeração das gotas sem que 
ocorra a fusão das mesmas em uma única gota maior, promovendo o aumento do diâmetro das 
partículas em toda a amostra; se as gotas se fundirem em gotas maiores o fenômeno ocorrido é 
a coalescência. Na Figura 14 B, o perfil que caracteriza esses fenômenos pode ser identificado 
pela diminuição do valor do retroespalhamento de luz ao longo de toda a altura do tubo devido 
ao aumento global do tamanho das gotas; não foi possível diferenciar se hove floculação ou 
coalescência já que não foi realizada análise de microscopia das emulsões nesse período. Esse 
fenômeno é mais evidente ao comparar-se os tempos de 0 e 0,5 hora após o preparo das 
emulsões; no decorrer das horas seguintes tal efeito não aumentou. Essa observação corrobora 
com os resultados observados nos ensaios de microscopia onde foi verificado que, 
imediatamente após seu preparo, as emulsões apresentam aglomerados de gotas. 
Outra forma de comparar a estabilidade das amostras é a através do TSI (Turbiscan 
Stability Index), que na Figura 15 é apresentado como função do tempo.  
 
Figura 15. Turbiscan Stability Index (TSI) como função do tempo das emulsões produzidas. 
 
 
Esse índice, que é fornecido pelo equipamento, é o resultado da quantificação dos 
diversos fenômenos de desestabilização que ocorrem na amostra e, quanto menor seu valor, 
mais estável é a amostra. Com isso, verificou-se que, já na primeira hora de análise, a amostra 
CPE1.2 apresentou maior instabilidade, quando comparada às outras formulações. Por outro 




Ainda foram verificados os valores de TSI de todas as emulsões no tempo de 2 horas, 
tempo este necessário para a secagem em spray dryer. Os valores obtidos foram de 3,2, 1,7, 
1,5, 1,6 e 1,8, para CPE1.2, CPE2.4, CPE3.6, CPE4.8 e CPE6.0, respectivamente. Com base 
nesses valores, confirmou-se que, para o tempo requerido, a emulsão contendo 2,4% (m/m) de 
proteína apresenta estabilidade satisfatória, uma vez que a emulsão com menor quantidade de 
material tensoativo possui estabilidade inferior, e as emulsões com maiores quantidades não 
apresentam melhoras significativas na estabilidade do sistema. 
Li et al. (2018) avaliaram o efeito do aumento da quantidade de proteína de soja (0,5 
a 3%) na estabilidade de nanoemulsões contendo fosfatidilcolina como ativo. Os autores 
obtiveram valores de TSI variando entre 3,03 e 5,33 e verificaram que o aumento de proteína 
na formulação resultou na diminuição do TSI até a concentração de 1,5% (m/m), entretanto, 
para concentrações de proteína acima desta, os valores de TSI aumentaram com o aumento da 
concentração.  
Um ponto a ser destacado é o fato do óleo essencial de laranja ser pouco viscoso, o 
que resulta em uma maior facilidade de deslocamento na fase contínua, formação de agregados 
e separação de fases. De fato, essa propriedade do óleo pode contribuir para a instabilidade das 
emulsões em tempos curtos. Além disso, o sistema possui somente proteína de ervilha como 
agente tensoativo que, como verificado no estudo de solubilidade, é um material que apresenta 
baixa solubilidade em água, o que interfere diretamente na sua capacidade de atuar como 
emulsificante. Todavia, sendo este um material pouco estudado e capaz de conferir condições 
mínimas para obtenção de emulsões suficientemente estáveis durante o tempo requerido, 
podemos considerar os resultados obtidos como satisfatórios. 
Portanto, com base nessas observações, foram selecionadas as formulações CPE2.4 e 
CPE4.8 para serem secas em spray dryer. CPE2.4 foi selecionada pois foi a formulação com a 
menor quantidade de proteína que se manteve estável durante o tempo requerido para etapa de 
secagem. Já CPE4.8 foi selecionada para efeito de comparação, uma vez que se espera que 
micropartículas contendo o dobro da quantidade de proteína na sua composição apresentem 









6.3. CARACTERIZAÇÃO DAS MICROPARTÍCULAS 
 
6.3.1.Retenção de óleo essencial de laranja 
 
Os resultados de retenção do óleo são apresentados da Tabela 5.  
 
Tabela 5. Retenção do óleo essencial de laranja nas micropartículas. 




CPE2.4%_150 150 2,4 88,3b ± 7,9 
CPE2.4%_180 180 2,4 84,1b ± 0,2 
CPE4.8%_150 150 4,8 100,0a ± 2,1 
CPE4.8%_180 180 4,8 89,4b ± 2,1 
* m/m em relação à massa de emulsão. Os valores são apresentados como média ± desvio padrão. Em cada coluna, 
letras diferentes correspondem a valores estatisticamente diferentes (p<0,05). 
 
Foi verificada diferença significativa entre as amostras (p<0,05), os valores variaram 
entre 88,3 e 100 %, sendo que a formulação CPE4.8%_150 apresentou a maior retenção do 
ativo. Esses valores elevados sugerem que tanto na etapa de produção das emulsões, quanto na 
etapa de secagem em spray dryer, as perdas de óleo foram pequenas.  
No caso da encapsulação de ativos voláteis, estudos tem mostrado que o uso de 
temperaturas mais altas pode favorecer uma menor perda ao ativo devido à rápida formação de 
uma membrana em volta da gota atomizada o que limita a volatilização do ativo durante a etapa 
de secagem (JAFARI et al., 2008; REINECCIUS, 2004). Entretanto, esse efeito da temperatura 
de secagem não ocorreu no presente trabalho, uma vez que as formulações obtidas a 150 °C 
apresentaram maiores valores médios de renteção do óleo do que as formulações obtidas a 180 
°C. 
Avaliando-se apenas os valores médios obtidos para a retenção do óleo é possível 
verificar a tendência de aumento desse valor quando uma maior quantidade de proteína é 
utilizada na formulação para a temperatura de 150 °C. Essa observação pode estar relacionada 
à maior viscosidade das emulsões contendo 4,8% (m/m) de proteína conforme verificado na 




de voláteis devido à redução da circulação do ativo dentro das gotas e também devido à rápida 
formação de uma membrana semi-permeável ao redor da mesma, o que limita a perda de 
voláteis (JAFARI et al., 2008). 
Jafari, He e Bhandari (2007) avaliaram a retenção de D-limoneno, devido ao uso de 
diferentes emulsificantes em conjunto com maltodextrina; os valores de retenção do ativo 
variaram entre 76,3 e 86,2%. Carmona et al. (2013) também obtiveram valores semelhantes 
para óleo essencial de laranja encapsulado com MD e concentrado proteico de soro de leite 
(WPC), os valores de retenção do óleo variaram de 50,31 a 84,98%. Altos valores de retenção 
de óleo também foram verificados por Garcia, Tonon e Hubinger (2012) na encapsulação de 
óleo essencial de manjericão utilizando GA, os valores variaram entre 56,90 e 91,36%. 
 
6.3.2.Distribuição de tamanho e diâmetro médio de partícula 
 
Os dados de tamanho de todas as amostras foram expressos como D0,1, D0,5, D0,9 e D4,3, 
e a polidispersividade foi expressa como Span. Os resultados obtidos são apresentados na 
Tabela 6. 
 
Tabela 6. Distribuição de tamanho, tamanho médio e Span das micropartículas. 
Amostra D0,1 D0,5 D0,9 D4,3 (µm) Span (-) 
CPE2.4%_150 3,4b ± 0,1 6,8bc ± 0,2 12,9a ± 0,9 8,7c ± 0,9 1,39b ± 0,12 
CPE2.4%_180 3,7a ± 0,0 7,4a ± 0,1 9,6b ± 0,1 9,6b ± 0,4 1,44b ± 0,03 
CPE4.8%_150 3,4b ± 0,0 6,6c ± 0,2 12,6a ± 0,8 8,6c ± 0,6 1,38b ± 0,08 
CPE4.8%_180 3,4b ± 0,2 6,9b ± 0,4 9,1b ± 0,4 10,9a ± 0,5 1,77a ± 0,19 
D0.1, D0.5 e D0.9 representam o diâmetro da distribuição acumulada de 10%, 50% e 90% do total de gotas, 
respectivamente. Os valores são apresentados como média ± desvio padrão. Em cada coluna, letras diferentes 
correspondem a valores estatisticamente diferentes (p<0,05). 
 
Analisando os parâmetros D0,1, D0,5 e D0,9 nota-se uma distribuição de tamanho 
relativamente semelhante entre as amostras (p<0,05). Diferenças de valores mais expressivas 
foram verificadas somente para o parâmetro D0,9. Quanto ao diâmetro médio D4,3 foram 
verificadas diferenças significativas entre as amostras. Os valores variaram entre 8,6 e 10,9 µm, 




Analisando o efeito da variação da temperatura no valor de D4,3 nota-se que o aumento 
da temperatura em formulações com a mesma quantidade de proteína resultou no aumento do 
diâmetro médio. Isso ocorre devido ao fato que uma secagem mais rápida, promovida pelo uso 
de uma temperatura mais alta, resulta no enrijecimento precoce da estrutura da partícula o que 
a impede de encolher devido à perda de água durante a etapa de secagem (JAFARI et al., 2008). 
Quando analisado o efeito da variação da quantidade de proteína na formulação 
verificaram-se comportamentos distintos entre as amostras. Mantendo-se a temperatura de 
secagem em 150 °C e dobrando-se a quantidade de proteína não foi verificada influência no 
tamanho das partículas. Isso pode ter ocorrido devido ao uso de uma menor temperatura de 
secagem, que promove o enrijecimento da partícula de forma mais lenta, o que permite a perda 
gradual de água e de igual forma em ambas as concentrações de proteína. Em contraponto, à 
180 °C o aumento da concentração de proteína resultou em partículas maiores. Sabe-se que 
emulsões mais viscosas resultam em partículas maiores, devido à uma maior dificuldade de 
formação da gota durante a etapa de atomização (BHANDARI et al., 1992; RÉ, 1998). 
Essas afirmações são justificadas ao se verificar que a secagem de uma emulsão mais 
viscosa (conforme seção 6.2.2.) a partir de uma temperatura do ar de secagem mais elevada 
resultou em partículas maiores. 
Como é esperado de micropartículas de spray drying os valores de span das 
micropartículas é maior que 1, indicando uma distribuição de tamanho larga. Os valores 
variaram de 1,39 a 1,77, sendo que a formulação CPE4.8%_180 apresentou o maior valor de 
span. 
Carmona et al. (2013) encapsularam óleo essencial com MD e WPC e obtiveram 
valores de D4,3 semelhantes ao do presente estudo, cerca de 10,21 a 12,54 µm. Garcia, Tonon e 
Hubinger (2012) obtiveram valores de D4,3 variando entre 12,89 e 15,56 µm para óleo essencial 
de manjericão encapsulado em GA. Valores similares também foram obtidos por Botrel et al. 
(2012) para óleo essencial de orégano encapsulado em MD, GA e amido modificado, cerca de 
7,54 a 18,57 µm. Baranauskien et al. (2006) obtiveram valores de tamanho médio entre 4,6 e 
17,5 µm ao encapsular óleos essenciais de orégano, citronela e manjerona em leite desnatado 










A morfologia das micropartículas foi avaliada por microscopia eletrônica de varredura 
e as micrografias obtidas são apresentadas na Figura 16. 
 
Figura 16. Morfologia superficial das micropartículas. 
  
  
Aumento de 6000x. A: CPE2.4%_150; B: CPE4.8%_150; C: CPE2.4%_180; D: CPE4.8%_180. 
 
Todas as micropartículas apresentaram forma esférica, centro vazio e tamanhos 
variáveis o que é típico de materiais produzidos por spray drying (ROSENBERG; TALMON; 
KOPELMAN, 1988). A grande maioria das partículas, em todas as formulações, apresentou 
depressões na sua superfície, que são comumente obtidas em sistemas que fazem o uso de 
carboidratos como material de parede.  
Segundo Ré (1998), essas depressões são produzidas devido ao encolhimento da 
partícula durante as etapas de secagem e resfriamento. A superfície externa de todas as 






condições de processo utilizadas foram adequadas para a obtenção de sistemas particulados 
capazes de proteger os compostos voláteis e limitar a sua perda por volatilização. 
Estudos realizados por Sheu e Rosenberg (1998) e Rosenberg, Rosenberg e Frenkel 
(2016) sugerem que a adição de proteínas em formulações contendo maltodextrinas como 
material de parede pode atenuar as depressões típicas de partículas de carboidrato o que pode 
contribuir para uma maior resistência à oxidação do ativo. Nesses estudos o aumento da 
quantidade de proteína resultou numa melhora significativa da superfície das partículas, sendo 
possível a obtenção de paredes praticamente lisas e sem depressões. 
No presente estudo o aumento da quantidade de proteína na formulação das partículas 
não apresentou melhoras visíveis na superfície das micropartículas. Esse comportamento deve-
se possivelmente à pequena quantidade de proteína em relação à de maltodextrina que foram 
de 1:9 e 2:8, valores menores que os utilizados nos estudos anteriormente citados. 
No estudo realizado por Rosenberg, Talmon e Kopelman (1988) o uso do ar de 
secagem a baixa temperatura (100 °C) para a encapsulação de um óleo modelo em goma arábica 
(GA) resultou em partículas com poucas depressões em sua superfície. Os autores atribuíram 
esse efeito à menor taxa de secagem gerada por uma menor temperatura, o que permitiu o 
encolhimento da partícula de forma mais uniforme durante a etapa de perda de água.  
No presente estudo o aumento da temperatura do ar de secagem de 150 para 180 °C 
não resultou em alterações visíveis pela análise de microscopia eletrônica de varredura das 
micropartículas. Isso deve-se possivelmente ao fato de ambas as temperaturas não serem baixas 
o suficiente para resultar em taxas de secagem lentas. Esse fato corrobora com o estudo 
realizado por Rosenberg, Talmon e Kopelman (1988) uma vez que os autores também 
utilizaram o ar de secagem à 150 °C e obtiveram partículas semelhantes às obtidas no presente 
trabalho. 
Morfologias semelhantes foram obtidas nos estudos de microencapsulação de óleo 
essencial de alecrim (FERNANDES et al., 2014), óleo de café (FRASCARELI et al., 2012), 
aroma de coco (SANCHEZ-REINOSO; OSORIO; HERRERA, 2017), óleo essencial de 
orégano (BOTREL et al., 2012), óleo essencial de manjericão (GARCIA; TONON; 








6.3.4.Espectroscopia de infravermelho com transformada de Fourier 
 
Os espectros de infravermelho obtidos para as amostras são apresentados na Figura 
17. 
 
Figura 17. Espectros de FTIR das micropartículas. 
 
 
Essa análise foi realizada com o objetivo de verificar se o processo de secagem poderia 
promover interações entre os componentes das micropartículas. Comparando os espectros das 
micropartículas produzidas com os espectros dos materiais (MD, CPE e OEL, seções 6.1.1.4 e 
6.1.2.2) não foi verificado o surgimento de nenhuma nova banda de absorção, indicando que 
não ocorreram interações entre o ativo e os demais materiais. 
De fato, os picos de absorção característicos de cada material ocorrem praticamente 
nos mesmos números de onda, dificultando a confirmação de um componente específico, como 
por exemplo, o OEL nas micropartículas. Como a composição das micropartículas é 
maioritariamente de MD, todos as amostras apresentaram espectros muito semelhantes entre si 




6.3.5.Umidade, Atividade de água (Aw) e solubilidade 
 
Quando se trata da umidade e atividade de água de materiais alimentícios em pó, 
incluindo micropartículas, recomenda-se que os valores de umidade e atividade de água estejam 
abaixo de 6% (base úmida) e 0,3, respectivamente, de forma a garantir a estabilidade do material 
(REINECCIUS, 2004; REID; FENNEMA, 2008). Os resultados de umidade, atividade de água 
e solubilidade são apresentados na Tabela 7. Todas as amostras apresentaram valores de 
umidade e atividade que atendem à essas recomendações. 
 
Tabela 7. Umidade, atividade de água (Aw) e solubilidade das micropartículas. 
Amostra Umidade (%) Aw (-) Solubilidade (% base seca) 
CPE2.4%_150 5,84a ± 0,42 0,1478a ± 0,0441 86ab ± 4,00 
CPE2.4%_180 5,80a ± 0,21 0,1657a ± 0,0070 88,24a ± 1,08 
CPE4.8%_150 5,89a ± 0,52 0,1875a ± 0,0345 83,58ab ± 1,03 
CPE4.8%_180 5,88a ± 0,26 0,1647a ± 0,0045 82,50b ± 1,67 
Os valores são apresentados como média ± desvio padrão. Em cada coluna, letras diferentes correspondem a 
valores estatisticamente diferentes (p<0,05). 
 
Os valores de umidade variaram entre 5,80 e 5,89 %, não sendo verificada diferença 
significativa entre as amostras. Os valores de atividade de água variaram entre 0,1478 e 0,1875, 
não sendo verificada diferença significativa entre as amostras. Dessa forma conclui-se que a 
variação da quantidade de proteína presente nas micropartículas e a temperatura do ar de 
secagem, nas condições testadas nesse trabalho, não influenciaram nas propriedades de 
umidade e atividade de água das micropartículas. 
Os valores observados no presente estudo estão de acordo com os observados na 
literatura. Costa et al. (2015) obtiveram partículas contendo CLA:MD:CPE com atividade de 
água de 0,32 utilizando ar de secagem a 185 °C. Carmona (2011) obteve para óleo essencial de 
laranja microencapsulado valores de umidade de 0,63-4,98 % e valores de atividade de água de 
0,113-0,177. Ainda em relação a compostos voláteis, outros trabalhos apontam para valores de 
umidade de 1,05-4,00% (licor de coco) (SANCHEZ-REINOSO; OSORIO; HERRERA, 2017), 
0,17-3,87% (óleo essencial de alecrim) (FERNANDES et al., 2014), 2,5-5,2% (aroma de limão) 




(FRASCARELI et al., 2012) e 1,96-2,54% (óleo essencial de tangerina) (BRINGAS-
LANTIGUA et al., 2011). 
Alguns estudos sugerem que a quantidade de ativo lipofílico presente nas 
micropartículas está diretamente ligada à umidade da mesma (ADAMIEC; KALEMBA, 2006; 
FERNANDES et al., 2008). Dessa forma, partículas com maior quantidade de óleo apresentam 
menor quantidade de água. No presente estudo a quantidade de ativo foi mantida constante em 
20% (m/m, em relação aos sólidos totais) e as condições de processamento variaram apenas 
quanto à temperatura do ar de secagem. Dessa forma esperava-se que não fossem verificados 
teores de umidade diferentes entre as amostras. 
Todas as amostras apresentaram altos valores de solubilidade variando entre 82,50 e 
88,24%. De forma geral, as amostras com maior quantidade de CPE apresentaram menor 
solubilidade, como era de se esperar, uma vez que devido à baixa solubilidade da proteína de 
ervilha, o seu uso em maior quantidade nas micropartículas contribuirá para uma menor 
solubilidade das mesmas. Quanto à variação da temperatura não foi verificada uma tendência 
para o aumento ou diminuição da solubilidade das micropartículas. 
Os valores obtidos nesse trabalho estão de acordo com os observados por Sanchez-
Reinoso, Osorio e Herrera (2017) em aroma de coco em microencapsulado em maltodextrina, 
os autores obtiveram valores de solubilidade em água de 73,85-82,69%. Entretanto, Costa et al. 
(2015) obtiveram valores bem menores de solubilidade para micropartículas de CLA:MD:CPE, 
cerca de 38,5%. 
 
6.3.6.Densidade do leito (ρl), densidade aparente (ρa) e densidade real (ρr) das 
micropartículas e porosidade do leito das micropartículas (ε)  
 
6.3.6.1. Densidade do leito das micropartículas (ρl) 
 
A densidade do leito das micropartículas é um parâmetro importante quando se trata 
de produtos em pó uma vez que baixos valores resultam da inclusão de uma grande quantidade 
de ar no sistema particulado que, durante o armazenamento, pode promover a oxidação do ativo  







Tabela 8. Densidades do leito (ρl), aparente (ρa) e real (ρr)  das micropartículas e porosidade do leito das 
micropartículas (ε). 
Amostra ρl (g.cm-3) ρa (g.cm-3) ρr (g.cm-3) ε (%) 
CPE2.4%_150 0,470a ± 0,009 1,138a ± 0,092 1,266b ± 0,012 58,64a ± 1,99 
CPE2.4%_180 0,474a ± 0,007 1,165a ± 0,038 1,267b ± 0,001 59,33a ± 0,00 
CPE4.8%_150 0,472a ± 0,009 1,109a ± 0,035 1,269b ± 0,010 57,47a ± 1,77 
CPE4.8%_180 0,470a ± 0,011 1,089a ± 0,034 1,284a ± 0,021 56,87a ± 0,13 
Os valores são apresentados como média ± desvio padrão. Em cada coluna, letras diferentes correspondem a 
valores estatisticamente diferentes (p<0,05). 
 
Os valores de ρl das amostras variaram entre 0,470 e 0,474 g.cm-3, não sendo verificada 
diferença significativa entre as amostras.  
Esses valores estão de acordo com os observados por Fernandes et al. (2014) para óleo 
essencial de alecrim encapsulado em MD e Capsul que foram entre 0,29 e 0,45 g.cm-3. Felix et 
al. (2016) verificaram para óleo essencial de canela encapsulado com GA e MD um valor 
menor, cerca de 0,36 g.cm-3. Já Sanchez-Reinoso, Osorio e Herrera (2017) obtiveram para 
aroma de coco encapsulado em MD valores maiores, cerca de 0,580-0,623 g.cm-3. 
Alguns estudos observaram que maiores valores de temperatura do ar de secagem 
resultaram na diminuição do valor de ρl, como reflexo do aumento do tamanho das partículas 
(AGHBASHLO et al., 2013; TONON; GROSSO; HUBINGER, 2011), entretanto, esse 
comportamento não foi verificado no presente estudo. 
 
6.3.6.2. Densidade aparente das micropartículas (ρa) 
 
A densidade aparente das micropartículas, ao contrário da densidade do leito, exclui 
os espaços entre as partículas, resultando em maiores valores de densidade. Esse parâmetro, 
entretanto, não exclui os poros mais internos das partículas, uma vez que o meio de dispersão 
(tolueno), possivelmente não é capaz de penetrar esses espaços vazios. Os valores de ρm das 
amostras variaram entre 1,089 e 1,165 g.cm-3 (Tabela 8), não sendo verificada diferença 
significativa entre as amostras. 
Esses valores estão de acordo com os observados por Finney, Buffo e Reineccius 
(2002) para óleo essencial de laranja encapsulado em amido modificado, os autores obtiveram 




óleo vegetal encapsulado em MD e GA, enquanto que Ferrari et al. (2012) verificaram valores 
entre 1,487 e 1,512 g.cm-3 para pó de amora produzido com MD e GA. 
A densidade aparente de micropartículas produzidas por spray drying pode ser 
influenciada por fatores como temperatura do ar de secagem, tamanho das partículas 
produzidas, condições de atomização e características da emulsão (FINNEY; BUFFO; 
REINECCIUS, 2002). Entretanto, no presente estudo a variação da temperatura do ar de 
secagem e da quantidade de proteína de ervilha nas emulsões não resultaram em alterações na 
densidade aparente das micropartículas produzidas. Como a quantidade de proteína presente é 
muito pequena, em ambas as formulações (2,4 e 4,8% m/m em relação à emulsão), era de se 
esperar alterações insignificantes nesse quesito. 
 
6.3.6.3. Densidade real das micropartículas (ρr) 
 
Através da técnica de picometria de gás hélio é possível determinar o valor da 
densidade mais próxima da real das micropartículas, que pode dar indicações mais precisas da 
porosidade do sistema. Isso porque devido à dimensão extremamente pequena do átomo de 
hélio é possível o seu acesso aos mais pequenos poros acessíveis presentes nas micropartículas. 
Os valores de ρr das amostras variaram de 1,266 a 1,284 g.cm-3 (Tabela 8), sendo que a amostra 
CPE4.8%_180 apresentou um valor de densidade significativamente maior que as demais. Um 
maior valor da densidade real indica a menor inclusão de ar na parede das micropartículas o 
que pode resultar em uma maior resistência a oxidação.  
Os valores obtidos no presente estudo estão de acordo com outros trabalhos que 
avaliaram a porosidade de partículas de spray drying contendo ativos lipofílicos. Drusch et al. 
(2009) encapsularam óleo de peixe utilizando maltodextrina e amido modificado e obtiveram 
valores de densidade real entre 1,181 e 1,200 g.cm-3. Drusch (2007) produziu dois sistemas 
particulados contendo 20% óleo de peixe utilizando pectina e xarope de glicose como 
carreadores, em diferentes propoporções, o autor verificou para esses sistemas valores de 
densidade real de 1,328 e 1,353 g.cm-3. Moreau e Rosenberg (1998) determinaram a densidade 
real de micropartículas contendo WPI como material de parede e 24,5% de gordura de leite, os 
autores obtiveram um valor de 1,172 g.cm-3. Utilizando uma mistura de WPI e lactose para a 
encapsulação de gordura de leite, Moreau e Rosenberg (1999) obtiveram valores de densidade 




Drush et al. (2012) encapsularam óleo de peixe utilizando diferentes quantidades de 
caseinato de sódio (0,25-5%, em relação aos sólidos totais) em uma mistura com xarope de 
glicose e avaliaram a densidade real dos sistemas obtidos. Os autores verificaram a diminuição 
da densidade real com o aumento da quantidade de proteína nas micropartículas. Esse 
comportamento não foi verificado no presente estudo possivelmente devido à quantidade de 
proteína em ambos os sistemas (CPE2.4 e CPE4.8) ser baixa e a diferença de quantidade entre 
eles também não ser suficientemente significativa para que através da técnica de pincometria 
com gás hélio seja possível verificar diferenças entre as amostras. 
Além disso, variação da temperatura do ar de secagem (150 e 180 °C) no presente 
estudo não resultou em diferença significativa entre as a densidade real das amostras indicando 
que um aumento na taxa de secagem não influenciou nessa característica do material. 
 
6.3.6.4. Porosidade do leito das micropartículas (ε) 
 
O cálculo da porosidade do leito das micropartículas a partir dos valores das 
densidades do leito e aparente e  é uma outra forma de determinar o volume total ocupado pelo 
ar entre as micropartículas. Os valores de porosidade das amostras variaram entre 56,87 e 
59,64% (Tabela 8), não sendo verificada diferença significativa entre as amostras. Esse valor 
indica que mais de 50% do material em pó é ocupado por ar, o que é típico de partículas de 
spray drying pois apresentam interior oco e parede porosa. 
Há poucos estudos disponíveis na literatura que expressam esse parâmetro, da forma 
como foi calculada, para micropartículas de spray drying. Os valores de porosidade obtidos no 
presente estudo estão abaixo dos encontrados em outros estudos. Para aroma de limão 
microencapsulado em MD e GA Janiszewska, Jedlińska e Witrowa-Rajchert (2015) obtiveram 
valores variando entre 67,7 e 77,7%. Ferrari et al. (2012) obtiveram para pó de amora produzido 
com MD valores de porosidade variando entre 70,50 e 72,47%. 
Assim como verificado para os parâmetros de densidade, a porosidade das amostras 
não foi claramente afetada pela variação da quantidade de proteína na formulação e da 








6.3.7.Reconstituição das micropartículas 
 
A distribuição de tamanho de gota e as fotos de microscopia óptica das emulsões 
produzidas à partir da reconstituição das micropartículas em água são apresentadas na Figura 
18. 
 
Figura 18. Distribuição de tamanho de gota e microscopia óptica das micropartículas reconstituídas em água. 
 
 
As emulsões reconstituídas sofreram algumas modificações quando comparadas às 
emulsões originais. As amostras contendo 2,4% (m/m) de concentrado proteico de ervilha 
apresentaram uma população expressiva com um tamanho de gota maior que às originais, essa 
população provavelmente corresponde à gotas resultantes da coalescência de gotas menores e 
apresenta um diâmetro médio de aproximadamente 10 µm. Essas amostras também 
apresentaram uma pequena população de grandes aglomerados de gotas de óleo ou proteína 
insolúvel que também estavam presentes nas emulsões originais na mesma faixa de tamanho, 
cerca de 100 µm. Nesse caso o processo de atomização pode ter promovido a desagregação dos 




As emulsões contendo 4,8% (m/m) de proteína, por outro lado, preservaram uma 
grande quantidade de aglomerados das emulsões originais na faixa de tamanho de 100 µm. Esse 
resultado foi mais evidente na amostra que foi seca à 180 °C (CPE4.8%_180). Essas amostras 
também apresentaram grandes gotas de óleo resultantes de coalescência com um diâmetro 
médio de 10 µm. 
 
6.3.8.Avaliação das propriedades de barreira das micropartículas 
 
6.3.8.1. Adsorção física 
 
A determinação da área superficial por meio da teoria BET é baseada no fenômeno de 
adsorção e dessorção de gases na superfície externa e interna de um material poroso. Este 
material que está cercado e em equilíbrio com um certo gás que tem uma certa temperatura, T, 
e pressão de vapor relativa, p/p0, adsorve fisicamente uma certa quantidade de gás. A 
quantidade de gás adsorvido é dependente de sua pressão de vapor relativa e é proporcional à 
superfície externa e interna total do material. Dá-se o nome de isoterma de adsorção à relação 
entre a pressão de vapor relativa e a quantidade de gás adsorvido, a temperatura constante. 
Brunauer et al. (1938) dividiram isotermas de adsorção física em cinco tipos. A grande maioria 
dos materiais apresenta isorterma de sorção do tipo dois, e este tipo, junto com o tipo cinco, são 
as únicas que permitem a aplicação da teoria BET para materiais porosos. 
As isotermas de adsorção das micropartículas são do tipo dois, o que permitiu o uso 
dos valores de pressão relativa para a obtenção da área superficial específica pelo método BET; 
os valores obtidos estão apresentados na Tabela 9. 
 
Tabela 9. Valores de área superficial específica (ABET) , faixa de diâmetro de poro (Dfaixa), diâmetro médio de 
poro (Dporo) e volume de poro acumulado (Vporo) das micropartículas. 
Amostra ABET (m²/g) Dfaixa (Å) Dporo (Å) Vporo (cm³/g) x 10³ 
CPE2.4%_180 0,83 ± 0,02 19,6 - 17,2 18,3 1,6 
CPE4.8%_180 0,78 ± 0,03 20,4 - 16,9 18,3 1,7 
Valores são expressos como média ± desvio padrão. 
 
As amostras CPE2.4%_180 e CPE4.8%_180 apresentaram valores de área superfície 




influenciou na porosidade das micropartículas; os valores estão dentro da faixa de área 
superficial específica de materiais alimentícios já reportados, variando entre 0,1 a 2,1 m²/g 
(CHEN; ZHANG, 2012; DELADINO et al., 2015; PASCUAL-PINEDA et al., 2019; 
WODARCZYK-STASIAK et al., 2014). 
O método BJH é um procedimento utilizado para o cálculo de distribuição de tamanho 
de poros a partir de isotermas de adsorção e dessorção utilizando o modelo de Kelvin para o 
preenchimento de poros. Os valores de faixa de diâmetro de poros, diâmetro de poro médio e 
volume de poros são apresentados na Tabela 9. Assim como para a área superficial específica, 
as amostras apresentaram características de poros semelhantes: diâmetros de poros na faixa de 
16,9 a 20,4 Å, diâmetros médios de poro iguais e volume de poro acumulado de mesma ordem 
de grandeza e próximos. 
Com base nesses resultados, verificou-se que o aumento de proteína na formulação das 
micropartículas não foi suficiente para acarretar alterações significativas na porosidade da 
matriz. Como em ambas as formulações a quantidade de proteína utilizada foi muito pequena 
comparada à quantidade de maltodextrina tal resultado se mostra compreensível. Possivelmente 
o aumento de proteína na formulação para proporções de 1:1 ou 2:1 (concentrado proteico de 
ervilha:maltodextrina) resultaria em alterações estruturais das micropartículas; entretanto, esse 
aumento de concentração difere de um dos objetivos do presente estudo, que foi utilizar a menor 
quantidade de proteína possível na formulação, de modo a resultar na produção de um sistema 
particulado de baixo custo. 
Apesar de o sistema encapsulado analisado não conter o ativo, os resultados de 
porosidade obtidos podem ser extrapolados para a matriz contendo o ativo encapsulado, uma 
vez que a porosidade, provavelmente, não é influenciada pela presença de gotas de óleo 
dispersas do meio. 
 
6.3.8.2. Retenção de óleo e estabilidade à oxidação durante estocagem 
 
A Figura 19 apresenta a retenção de óleo essencial de laranja nas micropartículas 




Figura 19. Retenção de óleo essencial de laranja (OEL) nas micropartículas durante 4 semanas de estocagem. 
 
 
De forma geral, as duas formulações apresentaram perfis de retenção bastante 
semelhantes com elevado valor de retenção de óleo no tempo zero, apresentando valores médios 
de cerca de 76 e 81% para CPE2.4%_180 e CPE4.8%_180, respectivamente. Após uma semana 
de estocagem as matrizes foram capazes de preservar grande parte do óleo encapsulado, 
ocorrendo uma diminuição dos valores de retenção para 70 e 84% para as formulações contendo 
menor e maior quantidade de proteína, respectivamente. Na semana seguinte de estocagem 
ocorreu uma diminuição brusca da quantidade de óleo na matriz em ambas as formulações, 
apresentando essas valores médios de cerca de 53%. Após mais duas semanas de estocagem (4ª 
semana) houve uma manutenção dos valores de retenção de óleo das amostras, não 
apresentando diferença significativa entre a 2ª e a 4ª semana; ambas as amostras apresentaram 
no final do ensaio de estabilidade cerca de 58% de retenção do óleo adicionado à formulação. 
Esse perfil de retenção provavelmente se deve à polidispersidade do tamanho das gotas 
de óleo na matriz seca. A preservação de aglomerados de gotas de óleo de diversos tamanhos 
das emulsões nas micropartículas pode ter resultado na liberação do óleo durante o tempo, uma 
vez que essa heterogeneidade da fase dispersa na matriz encapsulante acarretará em uma taxa 
de difusão variável do ativo para fora da partícula. 
A capacidade das micropartículas produzidas com concentrado proteico de ervilha em 
reter o óleo essencial de laranja foi inferior à observada por Soottitantawat et al. (2005) que 
obtiveram para partículas contendo misturas de GA e MD ou polissacarídeo solúvel de soja e 
MD valores de retenção de aproximadamente 90% do limoneno adicionado à formulação, após 




A Figura 20 apresenta a quantidade de compostos de oxidação de limoneno produzidos 
em função do tempo de estocagem das micropartículas. 
 




De forma geral, as duas amostras em estudo apresentaram perfis muito semelhantes. 
No momento inicial do estudo (tempo zero) as amostras não apresentaram produtos de 
oxidação, indicando que o processo de secagem à alta temperatura não incorreu na degradação 
do óleo. Após uma semana de armazenamento, as amostras apresentaram uma pequena 
produção de óxido de limoneno, cerca de 10 mg/g de limoneno, em ambas as formulações. 
Assim como verificado no perfil de retenção de limoneno (Figura 19), houve um salto 
considerável na produção de óxido de limoneno durante o decorrer da segunda semana de 
armazenamento, confirmando que parte do limoneno perdido pode ter sido convertido em 
produtos de oxidação (43 e 52 mg/g de limoneno em CPE2.4%_180 e CPE4.8%_180, 
respectivamente). O armazenamento das micropartículas por mais duas semanas resultou em 
um aumento na produção de compostos de oxidação de forma mais lenta; na quarta semana de 
armazenamento as duas amostras apresentaram cerca de 76 mg de óxido de limoneno/g 
limoneno. Apesar de ter ocorrido a oxidação de parte do limoneno presente nas micropartículas, 
não é possível determinar se houve degradação do limoneno encapsulado ou daquele presente 
na superfície das micropartículas. Ainda assim, a quantidade de compostos de oxidação 
produzidos é muito pequena, menor do que 10% do limoneno presente nas micropartículas. 
Os valores de óxido de limoneno nas micropartículas após 4 semanas de 




por Soottitantawat et al. (2004) (12 mg de óxido de limoneno/g de limoneno produzidos em 
partícula com mistura de GA e MD, à 23% de umidade relativa e 50 °C, após 30 dias de 
armazamento) e Finney, Buffo e Reineccius (2002) (5 mg de 1,2-epóxi/g de limoneno em 
partículas de amido modificado produzida a 170 °C, Aw de 0,11 e 37 °C, após 28 dias de 
armazenamento). Essa capacidade inferior de proteção das microártículas produzidas no 
presente trabalho pode estar relacionada com o grau de hidrólise da maltodextrina utilizada, que 
foi de DE 10. Segundo Ré (1998) materiais com alta massa molar conferem à matriz 
encapsulante menor empacotamento e consequente maior facilidade de permeção do oxigênio 
para dentro da matriz. A maltodextrina utilizada apresenta baixo valor de DE, o que significa 
que o amido foi pouco hidrolisado e a estrutura do oligossacarídeo é relativamente grande. 
Assim a parede das micropartículas pode ter não ter restringido de forma suficiente a entrada 
de oxigênio, promovendo à oxidação observada. 
Esses resultados apresentam coerência com o que foi verificado referente às 
características de porosidade das duas amostras analisadas (seção 6.3.8.1). Uma vez que não 
houve diferença na dimensão de poros e na área superficial específica das amostras, era de se 








 Através da caracterização do concentrado proteico de ervilha foi possível identificar 
uma grande quantidade de fração de proteína insolúvel em água, o que teoricamente 
limita a sua capacidade de atuar como agente emulsificante; 
 O concentrado proteico de ervilha foi utilizado como agente emulsificante em diferentes 
concentrações na produção de emulsões O/A; a concentração mínima de proteína 
necessária para a produção de uma emulsão suficientemente estável durante 2 horas foi 
de 2,4% (m/m). De forma geral, floculação e cremeação foram os fenômenos de 
desestabilização predominantes nas emulsões; 
 As micropartículas produzidas por spray drying a partir de emulsões contendo 2,4% e 
4,8% (m/m) de concentrado proteico de ervilha apresentaram elevados valores de 
retenção de óleo essencial de laranja. Não foram verificados efeitos significativos nas 
características físico-químicas das micropartículas, devido à variação da quantidade de 
proteína na formulação e temperatura de secagem; 
 O estudo da porosidade das micropartículas destacou que não houve efeito significativo 
da variação da concentração de proteína em propriedades como área superficial 
específica, diâmetro médio e volume de poro; 
 As micropartículas produzidas apresentaram boa capacidade de retenção de óleo 
essencial de laranja durante ensaio de estabilidade à estocagem. Após quatro semanas 
de ensaio as matrizes retiveram cerca de 58% do óleo adicionado inicialmente à 
formulação. A produção de compostos de oxidação durante a estocagem das 
micropartículas foi limitada à 8%, referente à quantidade de limoneno ainda presente 
nas micropartículas, após quatro semanas; 
 O estudo de estabilidade apresentou boa correlação com o estudo de porosidade das 
micropartículas, confirmando que a variação da concentração de proteína não resultou 





SUGESTÕES PARA TRABALHOS FUTUROS 
 
 Explorar o uso da proteína de ervilha como emulsificante para a produção de emulsões 
de estabilidade prolongada, através de métodos como sonicação por ultrassom e 
homogeneização a alta pressão; 
 Avaliar o efeito do uso combinado da proteína de ervilha com outros emulsificantes 
naturais com o objetivo de detectar possíveis interações sinérgicas; 
 Estudar o desempenho da proteína de ervilha na produção de emulsões para a 
encapsulação de outros ativos lipofílicos como, por exemplo, óleos ricos em ácidos 
graxos poli-insaturados; 
 Estudar o desenvolvimento de uma metodologia eficiente e rápida para a determinação 
da quantidade de óleo volátil presente na superficie de micropartículas produzidas por 
spray drying; 
 Avaliar se o processo de secagem em spray dryer é capaz de alterar o perfil de voláteis 
do óleo essencial de laranja encapsulado; 
 Realizar a aplicação das micropartículas contendo óleo essencial de laranja em matrizes 
alimentares e avaliar se o processo de encapsulação é capaz de preservar o óleo 
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